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MOTTO 
 
 
                                                 
„‟Barang siapa keluar untuk mencari ilmu maka dia berada di jalan Allah „‟ 
(HR.Turmudzi) 
 
“Sungguh bersama kesukaran dan keringanan. Karena itu bila kau telah selesai 
(mengerjakan yang lain). Dan kepadaTuhan, berharaplah”. (Q.S Al Insyirah : 6-8) 
 
“Bahwa tiada yang orang dapatkan, kecuali yang ia usahakan, Dan bahwa usahanya 
akan kelihatan nantinya ” (Q.S. An Najm ayat 39-40) 
 
Tanpa ilmu dan pengetahuan, 
kita seperti dilorong gelap yang dipaksa untuk berjalan 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
vi 
 
HALAMAN PERSEMBAHAN 
 
مي حر لا نمحر لا الله مس ب 
 
Waktu yang kujalani dengan jalan hidup yang sudah menjadi takdirku,, Sedih serta 
bahagia, bertemu orang-orang yang memberiku sejuta pengalaman dan kenangan, yang 
telah memberi warna-warni kehidupanku.  
Kubersujud dihadapan Mu, Engkau berikan aku kesempatan untuk bisa sampai di 
penghujung salah satu perjuanganku  
Segala Puji bagi Mu ya Allah, 
Dengan mengucapkan Alhamdulillah,puji syukur kepada Allah SWT.. Dan segala 
ketulusan hati, kupersembahkan karya kecilku ini untuk, 
 
Ibu… Belahan jiwaku, bidadari surgaku, malaikat tanpa sayap yang tak pernah lelah 
melimpahkan kasih sayang dan doa disetiap hembusan nafasnya.. 
Ayah… Dengan kesabaran dan pengertian luar biasa menginjeksi edukasi dan prinsip 
hidup dari wajah datar dan tenangnyaa… 
Kakak… Sosok keren dan dewasa yang selalu memberikan motivasi dan pencerahan.. 
Segenap keluarga Tjiptopranoto… yang senantiasa memberikan asupan kesegaran 
dikala jenuh.. 
Keluarga kedua ku,, “Kost Kuwera” yang telah membersamaiku dan selalu 
memberikan asupan keceriaan sejak masuk kuliah.. 
Ayang-ayangku… Dessy, Ipeh, Kak Roos, Mbak Utha, Endah, Ifah, Manda, Navin, 
gadis-gadis bakoh, tempat berbagi kegalauan dan kebaperan yang selalu 
menyemangati dan menjadi tempat membuang keluh kesahku.. 
Teman-teman Kimia Swadana 2012, KSI MIST FMIPA… yang mewarnai hidupku 
dengan berjuta pengalaman.. terima kasih untuk kebersamaannya.. 
Maryam, Ryan, Rafi selaku partner nge-lab yang selalu membantu dalam 
menyelesaikan tugas akhir.. 
Dan seluruh pihak-pihak yang telah membantu ku, yang tidak dapat disebutkan satu 
per satu.. 
Sebaik-baiknya aku.. lebih baik kalian.. yang telah membuatku menjadi lebih baik.. 
terimakasih karena telah menjadikanku lebih baik.. 
 
 
vii 
 
KATA PENGANTAR 
 
Assalamu‟alaikum Warrahmatullahi Wabarakatuh 
 Puji syukur saya panjatkan kehadirat Allah SWT yang telah melimpahkan 
segala rahmat dan karunia-Nya sehingga penulis dapat menyelesaikan skripsi ini. 
Sholawat serta salam selalu tercurahkan kepada Rasulullah SAW serta keluarga, 
sahabat dan para pengikutnya. 
 Penulis menyadari bahwa dalam menyelesaikan penyusunan skripsi yang 
berjudul “Modifikasi Abu Kelud 2014 Sebagai Bahan Adsorben Ion Logam 
Tembaga(II) Dan Nikel(II) Dengan Asam Sulfat” tidak lepas dari bimbingan, bantuan 
dan motivasi dari berbagai pihak. Oleh karena itu, penulis mengucapkan terima kasih 
kepada: 
1. Bapak Br. Hartono selaku Dekan Fakultas Matematika dan Ilmu Pengetahuan 
Alam yang telah megesahkan skripsi ini. 
2. Bapak Jaslin Ikhsan, M.App.Sc.,Ph.D selaku Ketua Jurusan Pendidikan 
Kimia. 
3. Ibu Susila Kristianingrum, M.Si selaku Dosen Pembimbing yang telah 
membantu memberikan bimbingan, arahan dan motivasi. 
4. Ibu Siti Marwati, M.Si selaku Sekretaris Penguji yang telah memberikan 
arahan dan masukan dalam penyelesaian penulisan laporan akhir. 
5. Ibu Dr. Siti Sulastri, M.S dan Ibu Endang Dwi Siswani, M.T selaku Dosen 
Penguji Utama dan Penguji pendamping yang telah memberikan arahan dan 
masukan dalam penyelesaian penulisan laporan akhir. 
viii 
 
ix 
 
DAFTAR ISI 
 
HALAMAN JUDUL ................................................................................................ i 
HALAMAN PERSETUJUAN ................................................................................ ii 
HALAMAN PENGESAHAN ................................................................................ iii 
HALAMAN PERNYATAAN ............................................................................... iv 
MOTTO ................................................................................................................... v 
HALAMAN PERSEMBAHAN ............................................................................ vi 
KATA PENGANTAR .......................................................................................... vii 
DAFTAR ISI .......................................................................................................... ix 
DAFTAR TABEL ................................................................................................. xii 
DAFTAR GAMBAR ........................................................................................... xiv 
DAFTAR LAMPIRAN .......................................................................................... xv 
ABSTRAK ........................................................................................................... xvi 
ABSTRACT ........................................................................................................ xvii 
BAB I. PENDAHULUAN ....................................................................................... 1 
A. Latar Belakang ..................................................................................... 1 
B. Identifikasi Masalah ............................................................................. 4 
C. Pembatasan Masalah ............................................................................ 5 
D. Rumusan Masalah ................................................................................ 6 
E. Tujuan Penelitian ................................................................................. 6 
F. Manfaat Penelitian ............................................................................... 7 
BAB II. TINJAUAN PUSTAKA ............................................................................. 8 
A. Kajian Teori ......................................................................................... 8 
1. Deskripsi Abu Vulkanik Kelud ...................................................... 8 
2. Silika Gel ..................................................................................... 10 
3. Proses Sol Gel .............................................................................. 12 
4. Tembaga ....................................................................................... 15 
5. Nikel ............................................................................................. 17 
x 
 
6. Asam Sulfat .................................................................................. 19 
7. Keasaman ..................................................................................... 20 
8. Kadar Air ..................................................................................... 22 
9. Adsorpsi (Penjerapan) .................................................................. 23 
10. Spektrofotometri Serapan Atom .................................................. 26 
11. Spektroskopi Infra Merah (FTIR) ................................................ 29 
12. X-Ray Diffraction ........................................................................ 33 
B. Penelitian Yang Relevan .................................................................... 35 
C. Kerangka Berfikir .............................................................................. 38 
BAB III. METODE PENELITIAN........................................................................ 40 
A. Subjek dan Objek Penelitian .............................................................. 40 
B. Variabel Penelitian ............................................................................. 40 
C. Alat dan Bahan Penelitian .................................................................. 40 
D. Prosedur Penelitian ............................................................................ 42 
1. Preparasi Abu Vulkanik ............................................................... 42 
2. Preparasi Larutan Natrium Silikat (Na2SiO3) .............................. 43 
3. Pembuatan Adsorben Silika Gel .................................................. 43 
4. Penentuan Keasaman ................................................................... 44 
5. Penentuan Kadar Air .................................................................... 45 
6. Adsorpsi Ion Logam Ni(II) .......................................................... 45 
7. Adsorpsi Ion Logam Cu(II) ......................................................... 46 
8. Pembuatan Larutan Standar Tembaga(II) .................................... 47 
9. Pembuatan Larutan Standar Nikel(II) .......................................... 48 
E. Teknik Pengambilan Sampel ............................................................. 48 
F. Teknik Pengumpulan Data ................................................................. 49 
G. Teknik Analisa Data .......................................................................... 50 
1. Penentuan Efisiensi Produksi ....................................................... 50 
2. Penentuan Keasaman Silika Gel .................................................. 50 
3. Penentuan Kadar Air Adsorben Silika Gel .................................. 51 
xi 
 
4. Penentuan Larutan Standar .......................................................... 51 
5. Penentuan Daya Adsorpsi dan Efisiensi Adsorpsi ....................... 52 
BAB IV. HASIL PENELITIAN DAN PEMBAHASAN ...................................... 54 
A. Hasil Penelitian .................................................................................. 54 
B. Pembahasan........................................................................................ 62 
1. Preparasi Abu Vulkanik Gunung Kelud ...................................... 62 
2. Pencucin Abu Vulkanik dengan HCl 0,1 M ................................ 63 
3. Karakteristik Spektra IR Abu Sebelum dan Sesudah Pencucian 
dengan HCl 0,1 M ....................................................................... 64 
4. Sintesis Silika Gel ........................................................................ 65 
5. Keasaman Silika Gel .................................................................... 70 
6. Kadar Air Silika Gel .................................................................... 72 
7. Adsorpsi Ion Logam Cu(II) dan Ni(II) ........................................ 74 
BAB V. KESIMPULAN DAN SARAN ................................................................ 81 
A. Kesimpulan ........................................................................................ 81 
B. Saran .................................................................................................. 82 
DAFTAR PUSTAKA ............................................................................................ 83 
LAMPIRAN ........................................................................................................... 89 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
xii 
 
DAFTAR TABEL 
 
Tabel 1. Kandungan Unsur dalam Abu Vulkanik Gunung Kelud ........................... 9 
Tabel 2. Sifat-sifat Fisis, Mekanik dan Panas dari Tembaga Murni  ................... 16 
Tabel 3. Karakteristik Logam Nikel (Ni)  ........................................................... 18 
Tabel 4.  Karakteristik Asam Sulfat ..................................................................... 19 
Tabel 5.  Gugus Fungsi Senyawa Silika gel ......................................................... 31 
Tabel 6.  Efisiensi Produksi Silika Gel Hasil Sintesis dengan Variasi Konsentrasi 
Asam yang Digunakan .......................................................................... 54 
Tabel 7.  Keasaman, Kadar Air, dan Rumus Kimia Silika Gel Hasil Sintesis dan 
Kiesel Gel 60G ...................................................................................... 55 
Tabel 8.  Interpretasi Spektra Inframerah Abu Vulkanik Gunung Kelud Sebelum dan 
Sesudah Pencucian HCl 0,1 M .............................................................. 56 
Tabel 9.  Interpretasi Spektra Inframerah dari silika gel H2SO4 5 M Sebelum dan 
Sesudah Adsorpsi Ion Cu(II) ................................................................. 58 
Tabel 10. Interpretasi Spektra Inframerah dari Silika Gel H2SO4 4 M Sebelum dan 
Sesudah Adsorpsi Ion Nikel(II) ............................................................. 59 
Tabel 11. Efisiensi Adsorpsi dan Daya Adsorpsi Silika Gel Hasil Sintesis terhadap 
Ion Logam Cu(II) .................................................................................. 59 
Tabel 12. Efisiensi Adsorpsi dan Daya Adsorpsi Silika Gel Hasil Sintesis terhadap 
Ion Logam Ni(II) ................................................................................... 60 
Tabel 13. Klasifikasi asam dan basa beberapa senyawa ion menurut prinsip Hard  
 and Soft Acids-Bases (HSAB)  ............................................................... 77 
Tabel 14. Titrasi untuk standarisasi NaOH ............................................................ 93 
Tabel 15. Titrasi untuk standarisasi NaOH ............................................................ 94 
Tabel 16. Perhitungan Keasaman Adsorban .......................................................... 99 
Tabel 17. Perhitungan Kadar Air Adsorben ......................................................... 103 
Tabel 18. Data Konsentrasi (X) dan Absorbansi (Y) Larutan Standar Cu(II) ..... 108 
 
xiii 
 
Tabel 19. Statistik Penentuan Persamaan Garis Regresi Linear Larutan Standar  
 Cu(II) ................................................................................................... 109 
Tabel 20. Konsentrasi (X) dan Absorbansi (Y) Larutan Standar Ni(II) .............. 111 
Tabel 21. Statistik Penentuan Persamaan Garis Regresi Linear Larutan Standar  
Ni(II) .................................................................................................... 113 
Tabel 22. Daftar Nilai R (Koefisien Korelasi) ..................................................... 116 
Tabel 23. Nilai F pada Taraf 1% dan 5% ............................................................. 117 
Tabel 24. Perhitungan Daya dan Efisiensi Adsorpsi Ion Logam Cu(II) 10 ppm oleh 
Berbagai Jenis Adsorben ..................................................................... 123 
Tabel 25. Perhitungan Daya dan Efisiensi Adsorpsi Ion Logam Ni(II) 10 ppm oleh 
Berbagai Jenis Adsorben ..................................................................... 124 
  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
xiv 
 
DAFTAR GAMBAR 
 
Gambar 1.  Rumus Struktur Silika GeL ............................................................... 10 
Gambar 2.  Gugus silanol tunggal terisolasi, vicinal silanol dan geminal silanol12 
Gambar 3.  Tembaga (Cu) ................................................................................... 15 
Gambar 4.    Nikel (Ni) .......................................................................................... 18 
Gambar 5.  Kurva absorbansi VS konsentrasi ..................................................... 27 
Gambar 6.    Skema Umum Komponen pada Alat AAS ........................................ 29 
Gambar 7.  Instrumen XRD ................................................................................. 34 
Gambar 8.  Spektra FTIR Abu Vulkanik Gunung Kelud Sebelum dan Sesudah 
Pencucian .......................................................................................... 54 
Gambar 9. Spektra FTIR Kiesel Gel 60G E‟Merck dan Spektra FTIR Silika Gel Hasil 
Sintesis ................................................................................................ 57 
Gambar 10. Spektra FTIR Silika Gel H2SO4 5 M Sebelum dan Sesudah Adsorpsi Ion 
Cu(II) ................................................................................................ 57 
Gambar 11. Spektra FTIR Silika Gel H2SO4 4 M Sebelum dan Sesudah  Adsorpsi Ion 
Ni(II) ................................................................................................. 58 
Gambar 12. Difraktogram Abu Vulkanik Kelud Setelah Kalsinasi. ...................... 61 
Gambar 13. Difraktogram Kiesel Gel 60G ............................................................ 61 
Gambar 14. Silika Gel Hasil Sintesis dengan Asam Sulfat 5 M ............................ 61 
Gambar 15. Mekanisme Pembentukan Natrium Silikat ......................................... 66 
Gambar 16. Mekanisme Reaksi Pembentukan Asam Silikat ................................. 67 
Gambar 17. Pembentukan Gel Silika ..................................................................... 68 
Gambar 18. Proses Pembentukan Alkogel ............................................................. 69 
Gambar 19. Reaksi Pelepasan Air .......................................................................... 73 
Gambar 20. Reaksi Pengikatan Ion Logam Cu(II) dan Ni(II) pada Gugus Silanol (a) 
dan Silokan (b) .................................................................................. 78 
Gambar 21. Kurva Standar Larutan Cu(II) .......................................................... 115 
Gambar 22. Kurva Standar Larutan Ni(II) ........................................................... 119 
 
xv 
 
DAFTAR LAMPIRAN 
LAMPIRAN 1.  Pembuatan Larutan Asam Sulfat dengan Konsentrasi 4 M, 5 M, dan 
6 M ............................................................................................. 89 
LAMPIRAN  2.  Perhitungan Efisiensi Produksi Silika Gel Hasil Sintesis .......... 91 
LAMPIRAN 3.  Standarisasi NaOH 0,1 dan HCl 0,1 M ...................................... 92 
LAMPIRAN 4.  Penentuan Keasaman Silika Gel ................................................ 96 
LAMPIRAN 5.  Perhitungan Keasaman Adsorban .............................................. 99 
LAMPIRAN 6.  Penentuan Kadar Air Silika Gel .............................................. 100 
LAMPIRAN 7. Perhitungan Kadar Air Adsorben ............................................ 103 
LAMPIRAN 8.  Pembuatan Larutan Standar Pekat Cu(II) 1000 ppm dan Larutan 
Standar Encer Cu(II) 0, 2, 4, 6, 8, 10 ppm ............................... 104 
LAMPIRAN 9.  Pembuatan Larutan Standar Pekat Ni(II) 1000 ppm dan Larutan 
Standar Encer Ni(II) 0, 2, 4, 6, 8, 20 ppm ............................... 106 
LAMPIRAN 10. Penentuan Garis Persamaan Regresi Linear Larutan Standar  
Cu(II) ....................................................................................... 108 
LAMPIRAN 11. Penentuan Garis Persamaan Regresi Linear Larutan Standar  
Ni(II) ........................................................................................ 112 
LAMPIRAN 12. Penentuan Daya Adsorpsi dan Efisiensi Adsorpsi Ion Logam 
Tembaga(II) dan Ion Logam Nikel(II) .................................... 118 
LAMPIRAN 13. Perhitungan Daya dan Efisiensi Adsorpsi Ion Logam Cu(II) 10 ppm 
oleh Berbagai Jenis Adsorben ................................................. 123 
LAMPIRAN 14. Perhitungan Daya dan Efisiensi Adsorpsi Ion Logam Ni(II) 10 ppm 
oleh Berbagai Jenis Adsorben ................................................. 124 
LAMPIRAN 15. Bagan Kerja .............................................................................. 125 
LAMPIRAN 16. Dokumentasi Penelitian............................................................ 129 
LAMPIRAN 17. Hasil instrument AAS, FTIR, XRD ......................................... 130 
xvi 
 
MODIFIKASI ABU KELUD 2014 SEBAGAI BAHAN ADSORBEN ION 
LOGAM TEMBAGA(II) DAN NIKEL(II) DENGAN ASAM SULFAT 
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12307144006 
Pembimbing Utama: Susila Kristianingrum, M.Si 
 
ABSTRAK 
 Penelitian ini bertujuan untuk mengadakan modifikasi abu kelud hingga 
menjadi adsorben yaitu dengan mengetahui konsentrasi H2SO4 maksimal yang 
menghasilkan silika gel, mengetahui keasaman, kadar air, daya adsorpsi dan efisiensi 
adsorpsi yang paling baik terhadap ion logam Cu(II) dan Ni(II), mengetahui karakter 
gugus fungsi dan struktur silika gel hasil sintesis. 
  Penelitian ini dilakukan dengan cara melarutkan 6 gram abu vulkanik Gunung 
Kelud ke dalam 200 mL NaOH 3 M dengan pemanasan 100
o
C selama 1 jam disertai 
pengadukkan. Filtrat natrium silikat yang terbentuk ditambah H2SO4 hingga netral 
dengan variasi konsentrasi yang digunakan yaitu 4 , 5 , dan 6 M. Gel yang terbentuk 
didiamkan 24 jam lalu disaring, dicuci dengan aquademineralisata hingga netral 
kemudian dikeringkan dan digerus. Karakterisasi silika gel meliputi keasaman, kadar 
air, daya adsorpsi dan efisiensi adsorpsi. 
  Hasil penelitian menunjukkan bahwa konsentrasi H2SO4 yang maksimal untuk 
menghasilkan silika gel adalah menggunakan H2SO4 6 M dengan efisiensi produksi 
5,93%. Nilai keasaman silika gel hasil sintesis H2SO4 4, 5, 6 M dan silika kieselgel 
60G E-Merck berturut-turut adalah 3,006; 3,2442; 3,5614 dan 3,8390 mmol/gram. 
Nilai kadar air berturut-turut adalah 10,784; 11.765; 24,302dan 5%. Daya adsorpsi 
silika gel hasil sintesis H2SO4 4, 5 , 6 M, dan silika kiesel gel 60G terhadap ion logam 
Cu(II) berturut-turut adalah 1,0353; 1,0696; 1,0342 dan 1,0390 mg/g. Efisiensi 
adsorpsinya adalah 94,7055; 97,8467; 94,6012 dan 95,0440%. Daya adsorpsi silika 
gel terhadap ion logam Ni(II) memiliki nilai berturut-turut adalah 0,8572; 0,8499; 
0,8447 dan -0,158 mg/g. Efisiensi adsorpsinya adalah 99,3244; 98,4797; 97,8824 dan 
-18,372%. Silika gel hasil sintesis memiliki karakter gugus fungsi yang mirip dengan 
silika Kiesel 60G E-Merck. 
Kata kunci: Adsorpsi, Abu Kelud 2014, Adsorben, Cu(II), Ni(II) 
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ABSTRACT 
 This research aims to conduct modification  Kelud ash to the adsorbent is find  
maximum concentration of sulphate acid which used to synthesize of silica gel, to 
find of  acidity, the water content, the adsorption power and eficiency of adsorption 
silica gel in Cu(II) and Ni(II), to find of characteristics of functional groups and the 
characteristics of crystal structure of the synthesized silica gel. 
 This research was conducted by dissolving 6 grams of volcanic ash in 200 mL of  
3 M NaOH with heating og 100
o
C for 1 hour with stirring. The filtrate of sodium 
silicate that forms, added H2SO4 until neutral with a variation of concentration used is 
4, 5 and 6 M. The gel that is formed allowed to stand for 24 hours and then filtered, 
washed with aquademineralisata until neutral then dried and crushed. The 
characterization of silica gel as acidity, water content, chemical structure. 
Adsorpstion capacity and efficiency of adsorption.  
 The result of this research showed that that maximal concentration of H2SO4 that 
used to synthesizing silica gel was H2SO4 6 M with a production efficiency of 5.93%. 
Value acidity silica gel synthesized H2SO4 4, 5, 6 M and silica kiesel gel 60G E-
Merck respectively were 3,006; 3,2442; 3,5614  and 3,8390 mmol/gram. Water 
content respectively were 10,784; 11,765; 24,302 and 5%. Silica gel adsorption 
capacity of the synthesis results H2SO4 4, 5 , 6 M, and silica gel 60G kiesel on metal 
ions Cu (II) respectively were 1,0353; 1,0696; 1,0342 and 1,0390 mg/g. Adsorption 
efficiency is 94,7055; 97,8467; 94,6012 and 95,0440%. Silica gel adsorption capacity 
of the metal ion Ni (II) respectively were 0,8572; 0,8499; 0,8447 and -0,158 
mg/gram. Adsorption efficiency is 99.3244%; 98,4797%; 97,8824% and -18,372%. 
Silica gel synthesis product has the character of functional groups similar to silica 
Kiesel 60G E-Merck. 
Key word: Adsorption, Kelud Ash 2014, Adsorbent, Cu(II), Ni(II) 
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 BAB 1 
PENDAHULUAN 
 
A. Latar belakang 
Gunung Kelud yang berlokasi di Blitar, Jawa Timur yang meletus pada 14 
Februari 2014 lalu, memiliki dampak yang sangat besar. Baik dampak finansial, 
ekonomi, sosial maupun dampak kesehatan. Letusan ini tidak hanya berdampak 
di daerah Jawa Timur saja, namun juga terasa sampai ke wilayah  Jawa Tengah 
dan Yogyakarta seperti hujan kerikil, erupsi dan abu vulkanik yang menyebar 
sampai jarak puluhan kilometer. Menurut Kepala Balai Penyelidikan dan 
Pengembangan Teknologi Kebencanaan Geologi (BPTKG) Subandriyo, 
kemungkinan getaran sangat besar hingga menyebabkan hujan abu yang 
beterbangan sampai ke wilayah yang jauh (http://www.semarangpos.com). 
Abu vulkanik sendiri mengandung sulfat, klorida, silika, mineral, bebatuan, 
ada juga unsur seng, cadmium, timah dalam konsentrasi lebih rendah 
(http://repository.usu.ac.id/). Unsur yang paling melimpah dalam magma maupun 
abu vulkanik Kelud adalah silika (SiO2) dan oksigen. Letusan erupsi rendah dari 
batuan beku memproduksi karakteristik abu yang berwarna gelap dan 
mengandung 45-55 % silika yang kaya akan besi (Fe) dan magnesium (Mg) 
(http://techno.okezone.com/). Menurut Balai Teknik Kesehatan Lingkungan 
(BTKL) Yogyakarta tahun 2014, kandungan kimia terbesar dalam abu vulkanik 
Kelud adalah silika (SiO2) sebesar 39,18%. Berdasarkan hasil analisis XRF (X-
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Ray Fluorescence), kandungan abu Kelud terdiri dari unsur silika sebesar 70,6% 
(Tuhu Prihantoro, 2014: 2). Terdapat perbedaan antara abu vulkanik Gunung 
Kelud dengan abu vulkanik Gunung Merapi yaitu tekstur abu vulkanik Gunung 
Kelud lebih lembut jika dibandingkan dengan abu vulkanik Gunung merapi. 
Warna abu vulkanik Gunung Kelud juga lebih kecoklatan sedangkan abu 
vulkanik Gunung Merapi cenderung berwarna abu-abu (Nofika Dian, 2014).  
Silika gel merupakan suatu padatan pendukung yang dapat digunakan 
untuk proses adsorpsi. Sifat dari silika gel selain stabil pada kondisi asam, non 
swelling, memiliki karakteristik pertukaran massa yang tinggi, juga memiliki luas 
permukaan spesifik, serta daya tahan tinggi terhadap panas. Silika gel memiliki 
gugus silanol (≡Si-OH) dan siloksan (≡Si-O-Si≡). Berbagai penelitian mengenai 
sintesis silika gel telah banyak dilakukan diantaranya sintesis silika gel dari abu 
sekam padi, abu baggase, dan kaca. Menurut Kalapathy et al (2000) bahwa 
komposisi silika yang sangat tinggi seperti pada abu vulkanik Kelud, 
memungkinkan untuk dijadikan bahan baku alternatif pembuatan beberapa 
senyawa berbasis silika seperti silika gel dan natrium silikat. 
Selama ini penelitian mengenai pembuatan silika gel yang telah dilakukan, 
yaitu pemanfaatan limbah sekam padi dan ampas tebu sebagai adsorben. Silika 
gel dari limbah sekam padi yang dihasilkan digunakan sebagai adsorben zat 
warna sedangkan silika gel dari ampas tebu digunakan untuk menyerap uap air. 
Selain itu, adanya penelitian sintesis silika gel dari abu vulkanik Gunung Kelud 
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dengan menggunakan asam kuat dan asam lemah sebagai adsorben berbagai ion 
logam. 
  Meningkatnya pencemaran logam-logam berat, sejalan dengan semakin 
berkembangnya dunia industri. Pencemaran ini disebabkan oleh limbah yang 
dihasilkan oleh industri maupun produk yang dihasilkan. Logam-logam berat 
dapat mengganggu kelangsungan hidup biota di alam dan akhirnya dapat 
berpengaruh terhadap manusia walaupun dengan konsentrasi yang rendah. Hal 
ini merupakan masalah pencemaran lingkungan yang patut dijadikan perhatian 
karena sifat dari logam berat yang bersifat beracun (toksik) (Suhendrayatna 2001, 
dalam Jovita, dkk, 2003). Pencemaran logam berat yang berbahaya antara lain 
pencemaran logam tembaga (Cu). Menurut Palar (1994), logam Cu termasuk 
logam berat essensial. Sifat toksisitas pada Cu baru akan bekerja bila masuk ke 
dalam tubuh organisme dalam jumlah yang besar atau melebihi batas nilai toleran 
organisme. Biota perairan sangat peka terhadap kelebihan logam Cu dalam 
perairan sebagai tempat hidupnya. Pada kegiatan industri, pertambangan Cu, dan 
industri galangan kapal dapat mempercepat terjadinya peningkatan kelarutan Cu 
dalam perairan. Selain itu, industri pulp, industri pembuatan baja, pengawetan 
kayu menimbulkan pencemaran logam nikel (Ni) (Congeevaram, dkk 2007). 
Menurut Hanif, dkk (2006), nikel bersifat karsinogenik yang dapat menyebabkan 
asma dan nikel dikenal sebagai pencemar anorganik.  
Melihat sifat toksik pada logam di atas, perlu adanya tindakan untuk 
meminimalisir polusi ion logam berat hasil buangan limbah padat atau cair. Hal 
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ini seiring dengan semakin ketatnya peraturan mengenai limbah industri, yaitu 
perlu adanya tindakan mewujudkan pembangunan yang berwawasan lingkungan. 
Untuk itu, penelitian dan teknologi pengolahan limbah yang efektif dan efisien 
menjadi sangat penting, salah satunya menggunakan teknik adsorpsi dengan 
silika gel.  
Banyaknya sisa abu vulkanik Kelud yang diketahui mengandung silika 
dapat dimanfaat secara optimal. Silika gel dari abu vulkanik Kelud yang telah 
diaktivasi, diharapkan dapat digunakan sebagai adsorben limbah ion logam 
Cu(II) dan Ni(II). Pada Penelitian ini dilakukan variasi konsentrasi asam sulfat 
yang direaksikan untuk membentuk gel. Efektifitas silika gel abu Kelud sebagai 
adsorben ion logam Cu(II) dan Ni(II) dapat dilihat melalui daya adsorpsinya. 
Pengurangan pengotor dan senyawa yang dominan pada silika gel abu Kelud 
sebelum dan sesudah aktivasi dapat diketahui menggunakan AAS (Atomic 
Absorption Spektrofotometri). Terjadinya proses adsorpsi dapat dilihat 
menggunakan data pada spektra FTIR. 
B. Identifikasi Masalah 
Berdasarkan latar belakang di atas, dapat diidentifikasi permasalahan sebagai 
berikut : 
1. Metode yang dapat digunakan untuk mensintesis silika gel berupa metode sol 
gel, metode presipitasi, pengeringan dan lain-lain. 
2. Jenis bahan yang digunakan untuk mensintesis silika gel. 
3. Jenis asam kuat yang digunakan untuk sintesis silika gel. 
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4. Konsentrasi asam yang digunakan mempengaruhi hasil sintesis silika gel. 
5. Karakterisasi silika gel hasil sintesis yang dapat dipelajari meliputi kadar air, 
ke  asaman, gugus fungsional, daya adsorpsi, efisiensi adsorpsi, dan sifat 
kristal. 
6. Berbagai jenis ion logam yang diadsorpsi oleh silika gel hasil sintesis. 
7. Metode analisis untuk uji efisiensi adsorpsi silika gel hasil sintesis 
menggunakan metode modern dengan instrument meliputi (Atomic 
Absorption Spectrophotometry) AAS, spektroskopi FTIR ,dan metode 
konvensional dengan titrasi, elektrogravimetri, dan kromatografi.  
C. Pembatasan Masalah 
1. Metode yang dapat digunakan untuk mensintesis silika gel berupa metode sol 
gel. 
2. Jenis bahan yang digunakan untuk mensintesis silika gel adalah abu vulkanik 
gunung Kelud yang berada di daerah Yogyakarta. 
3. Jenis asam kuat yang digunakan untuk sintesis silika gel adalah asam sulfat 
(H2SO4). 
4. Konsentrasi asam sulfat (H2SO4) yang digunakan adalah 4 M, 5 M, 6 M. 
5. Karakterisasi silika gel hasil sintesis yang  dipelajari meliputi keasaman, 
kadar air, gugus fungsional, daya adsorpsi, efisiensi adsorpsi terhadap ion 
logam dan strukur silika gel hasil sintesis. 
6. Jenis ion logam yang diadsorpsi adalah ion logam Cu(II) dan Ni(II). 
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7. Sifat adsorptif terhadap ion logam Cu(II) dn Ni(II) dilakukan dengan analisa 
menggunakan Atomic Absorption Spectrophotometry (AAS). 
D. Rumusan Masalah 
Berdasarkan identifikasi masalah dan batasan masalah di atas, dapat 
dirumuskan permasalahan sebagai berikut : 
1. Berapakah konsentrasi asam sulfat (H2SO4) yang optimal menghasilkan silika 
gel dari abu vulkanik Gunung Kelud? 
2. Bagaimanakah karakter gugus fungsi dan karakter silika gel hasil sintesis dari 
abu vulkanik Gunung Kelud bila dibandingkan dengan kiesel gel 60G buatan 
E-Merck? 
3. Berapakah keasaman silika gel hasil sintesis dari abu vulkanik Gunung 
Kelud? 
4. Berapakah kadar air silika gel hasil sintesis dari abu vulkanik Gunung Kelud? 
5. Berapakah daya adsorpsi dan efisiensi adsorpsi silika gel hasil sintesis dari 
abu vulkanik Gunung Kelud terhadap ion logam tembaga(II) dan nikel(II)? 
E. Tujuan Penelitian 
Berdasarkan rumusan masalah di atas, maka penelitian ini bertujuan untuk: 
1. Mengetahui konsentrasi asam sulfat (H2SO4) yang optimal menghasilkan 
silika gel dari abu vulkanik Gunung Kelud. 
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2. Mengetahui karakter gugus fungsi dan struktur kristal silika gel hasil sintesis 
dari abu vulkanik Gunung Kelud bila dibandingkan dengan kiesel gel 60G 
buatan E-Merck. 
3. Mengetahui keasaman silika gel hasil sintesis dari abu vulkanik Gunung 
Kelud. 
4. Mengetahui kadar air silika gel hasil sintesis dari abu vulkanik Gunung 
Kelud. 
5. Mengetahui daya adsorpsi dan efisiensi adsorpsi silika gel hasil sintesis dari 
abu vulkanik Gunung Kelud terhadap ion logam tembaga(II) dan nikel(II). 
F. Manfaat Penelitian 
Penelitian ini diharapkan dapat bermanfaat bagi : 
1. Perkembangan ilmu pengetahuan 
Dapat menjadi bahan pustaka dalam ilmu pengetahuan mengenai 
pengembangan metode sintesis silika gel dari bahan baku abu vulkanik 
Gunung Kelud sebagai upaya penanganan limbah ion logam. 
2. Praktisi 
Dapat memanfaatkan dan meningkatkan nilai ekonomi abu vulkanik sebagai 
alternatif pembuatan silika gel dari abu vulkanik Gunung Kelud sebagai 
adsorben terhadap ion logam tembaga(II) dan nikel(II). 
3. Mahasiswa 
Dapat mengaplikasikan ilmu yang telah diperoleh selama perkuliahan dan 
menambah wawasan serta pengetahuan. 
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BAB II 
TINJAUAN PUSTAKA 
 
A. Kajian Teori 
1. Deskripsi Abu Vulkanik Kelud 
Abu vulkanik adalah suatu bahan material vulkanik yang jatuh dari 
semburan letusan gunung. Batuan abu vulkanik yang berukuran besar 
biasanya akan jatuh di sekitar kawah sampai radius 5-7 km dari kawah, 
sedangkan batuan abu vulkanik yang berukuran kecil atau abu halus akan 
terbawa angin hingga mencapai jarak ratusan bahkan ribuan kilometer 
(Sudaryo dan Sutjipto, 2009).  
Partikel abu vulkanik hasil letusan, terdiri dari berbagai fraksi partikel 
yaitu fraksi partikel kaca, non kristal, dan fraksi kristal. Kepadatan partikel  
abu vulkanik juga bervariasi. Kepadatannya berkisar antara 700-1200 kg/m
3
 
untuk jenis batu apung, 2350-2450 kg/m
3
 untuk jenis pecahan kaca, dan 
2700-3300 kg/m
3
 untuk jenis kristal. Abu vulkanik terdiri dari partikel 
dengan diameter <2 mm. Berbagai jenis magma terkandung dalam abu 
vulkanik tergantung pada unsur kimia magma dan dari mana letusan itu 
berasal. Dari sekian unsur yang terdapat pada abu vulkanik, unsur yang 
paling melimpah adalah SiO2. 
Balai Besar Teknologi Kesehatan Lingkungan UPT Ditjen P2PL 
Kementerian Kesehatan, telah menganalisa kandungan logam abu Gunung 
Kelud di daerah Yogyakarta, Surabaya dan Kediri. Hasil analisa tersebut 
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ialah ditemukannya berbagai logam yang dapat membahayakan kesehatan. 
Analisa dilakukan oleh lembaga USEPA (Unit State Environmental 
Protection Agency) dan metode TCLP (Toxicity Characteristic Leaching 
Prosedure). USEPA (Unit State Environmental Protection Agency) 
bertujuan untuk mengetahui total kandungan per satuan berat sedangkan 
metode TCLP (Toxicity Characteristic Leaching Prosedure) untuk 
mengetahui konsentrasi terlarut, atau berapa konsentrasi logam tersebut yang 
bisa terlarut bila debu vulkanik bercampur dengan air. Kandungan logam 
yang terdeteksi berdasarkan hasil analisa diantaranya timbal, tembaga, krom, 
seng, mangan, besi dan silika. Konsentrasi SiO2 hasil analisa oleh USEPA 
adalah 187,806 mg/kg, sedangkan dengan TCLP kandungan Si nya sebesar 
1,827 mg/L. Kandungan besi hasil analisa oleh USEPA adalah 3329,057 
mg/kg sedangkan dengan TCLP sebesar 0,680 mg/L (R.Mustakim, 2014). 
Berdasarkan hasil analisis XRF yang dilakukan oleh  Balai Konservasi 
Borobudur, kandungan abu vulkanik Gunung Kelud ditunjukkan dalam 
Tabel 1. 
Tabel 1. Kandungan Unsur dalam Abu Vulkanik Gunung Kelud 
Unsur Kadar (%) 
Silika 70,6 
Aluminium 9,0 
Besi 5,7 
Kalsium 5,0 
Kalium 0,7 
Sulfur 0,1 
 (Sumber: Tuhu Prihantoro, 2014: 2) 
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  Kandungan terbesar dari mineral-mineral tersebut ialah silika sebesar 
70,6% dengan kandungan SiO2 sebesar 44-45% sehingga abu vulkanik 
Gunung Kelud dapat digunakan sebagai bahan pembuatan silika gel. 
2. Silika Gel 
Salah satu jenis adsorben yang banyak digunakan adalah silika gel. 
Silika gel mempunyai kandungan utama yaitu silika. Silika gel adalah bentuk 
silika berpori yang banyak digunakan sebagai bahan penyerap uap air di 
udara (sebagai adsorben/dessicant), kolom pada alat kromatografi, bahan 
tambahan pada pembuatan cat, dan lain-lain (Kalapathy, dkk 2000). Silika 
gel yang memiliki rumus kimia SiO2.xH2O berupa silika amorf yang terdiri 
atas globula-globula SiO4 tetrahedron yang tersusun secara tidak teratur dan 
beragregasi membentuk kerangka tiga dimensi yang lebih besar. Struktur 
satuan mineral silika pada dasarnya mengandung kation Si
4+
 yang 
terkoordinasi secara tetrahedral dengan anion O
2-
. Namun demikian, susunan 
tetrahedral SiO4 pada silika gel tidak beraturan seperti struktur yang 
ditunjukkan pada Gambar 1 (Oscik, 1982: 88). 
 
Gambar 1. Rumus Struktur Silika Gel 
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Terdapat dua jenis gugus pada permukaan silika gel, yaitu gugus 
siloksan dan gugus silanol. Gugus siloksan terdiri dari dua macam yaitu, Si-
O-Si rantai lurus dan gugus siloksan yang membentuk struktur lingkar 
dengan empat anggota. Si-O-Si rantai lurus dan gugus siloksan yang 
membentuk struktur lingkar dengan empat anggota memiliki sifat yang tidak 
reaktif dengan pereaksi pada umumnya, tetapi sangat reaktif terhadap 
senyawa logam alkali. Jenis gugus siloksan yang membentuk lingkar dengan 
empat anggota mempunyai reaktivitas yang tinggi, dan bersifat kemisorpsi 
dengan air, amoniak dan metanol. Reaksi dengan air akan menghasilkan dua 
gugus Si-OH, reaksi dengan amoniak akan menghasilkan gugus Si-NH2 dan 
silanol, sedangkan reaksi dengan metanol akan menghasilkan gugus silanol 
dan Si-O-CH3 (Morrow dan Gay, 2000). Gugus silanol terdiri dari beberapa 
jenis yaitu gugus silanol tunggal terisolasi, gugus silanol yang berdekatan 
satu sama lain dan dua gugus silanol yang terikat pada satu atom Si. Gugus 
silanol yang berdekatan satu sama lain disebut vicinal silanol atau vicinol 
yang jaraknya kurang dari 2,8 Å, sedangkan dua gugus silanol yang terikat 
pada satu atom Si disebut geminal silanol atau geminol. Gugus silanol 
tunggal terisolasi, vicinal silanol dan geminal silanol ditunjukkan dengan 
Gambar 2.  
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Gambar 2. Gugus silanol tunggal terisolasi, vicinal silanol dan 
geminal silanol (Sumber: Vera Barlianti, 2009) 
 
Dua gugus silanol dengan jarak kurang dari 2,8 Å, membentuk ikatan 
hidrogen yang kuat antara gugus silanol satu dengan yang lain. Jika jarak 
antara dua gugus silanol tersebut lebih dari 3,1 Å, maka tidak dapat terjadi 
ikatan hidrogen. Oleh karena itu, dapat diperkirakan bahwa pada proses 
modifikasi terhadap silika gel yang sudah jadi, kapasitas modifier akan 
dipengaruhi oleh banyaknya gugus silanol. Adanya gugus silanol pada 
permukaan akan berinteraksi dengan molekul air. Air akan mengadakan 
deaktivasi pada permukaan silika gel, sehingga pada proses pemisahan 
menjadi lemah karena daya retensinya menurun (Scott, 1993: 139). 
3. Proses Sol Gel 
Sol-gel processing merupakan teknik pembentukan senyawa inorganic 
melalui suatu reaksi kimia dalam larutan pada suhu rendah. Dalam proses ini 
terjadi perubahan fasa dari suspensi koloid (sol) menjadi fasa cair kontinyu 
(gel). Keuntungan dari metode sol-gel antara lain stabilitas termalnya baik, 
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stabilitas mekanik yang tinggi, daya tahan pelarut baik, modifikasi 
permukaan dapat dilakukan dengan berbagai kemungkinan, prosesnya relatif 
mudah, menghasilkan produk dengan kemurnian dan kehomogenan yang 
tinggi jika parameternya divariasikan.  
Metoda sol gel meliputi tahap hidrolisis, kondensasi, pematangan dan 
pengeringan (Fernandez, 2012). 
a. Hidrolisis 
   Tahap hidrolisis ini diawali dengan alkoksida (logam prekursor) 
dilarutkan dalam alkohol yang terhidrolisis. Pada tahap ini diberi 
tambahan air dalam kondisi asam, basa atau netral sehingga 
menghasilkan sol koloid. Dengan reaksi hidrolisis, ligan alkoksi (-OR) 
akan tergantikan oleh gugus hidroksil (-OH) dengan reaksi seperti 
berikut : 
M(OR)z + H2O                M(OR)(z-1)(OH) + ROH 
Untuk silika SiO2, pada saat reaksi hidrolisis berlangsung, gugus etoksi 
(C2H5) dari TEOS akan bereaksi dengan molekul air. Reaksi ini 
membentuk intermediet [Si(OC2H5)4-x (OH)x] dimana gugus etoksi akan 
digantikan oleh gugus-gugus hidroksil.  
Si(OR)4 + H2O                  Si(OR)3(OH) + ROH 
Si(OR)4 + H2O                  Si(OR)2(OH)2 + ROH 
Si(OR)4 + H2O                  Si(OR)3(OH)3 + ROH 
Si(OR)4 + H2O                   Si(OH)4 + ROH 
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b. Kondensasi 
Tahap selanjutnya adalah reaksi kondensasi dimana pada tahap ini 
akan terjadi proses transisi dari sol menjadi gel. Reaksi kondensasi 
melibatkan ligan hidroksil untuk menghasilkan polimer dengan ikatan 
M-O-M. Reaksi kondensasi ini menghasilkan produk samping berupa 
air atau alkohol. Persamaan reaksinya yaitu : 
M-OH + HO-M                      M-O-M + H2O (kondensasi air) 
M-OH + M-OR                     M-O-M + R-OH (kondensasi alkohol)  
Produk dari reaksi intermediet hasil reaksi hidrolisis berperan juga 
dalam reaksi kondensasi. Menurut Beganskiene, et al (2004) didapatkan 
hasil nanopartikel silika dengan reaksi kimia sebagai berikut : 
(OR)3Si(OH) + (OH)Si(OR)3            (OR)3Si-O-Si(OR)3 + H2O  
(kondensasi air) 
 (OH)Si(OR)3  + Si(OR)4              (OR)3Si-O-Si(OR)3 + ROH  
(kondensasi alkohol) 
Pada tahap kondensasi ini, gugus hidroksil dari produk intermediet 
[(OH)xSi(OR)4-x] akan bereaksi dengan gugus etoksi dari TEOS yang 
lain (kondensasi alkohol). Namun dapat  juga dengan gugus hidroksil 
dari produk intermediet yang lainnya (kondensasi air) untuk membentuk 
jembatan Si-O-Si. Kondensasi air memiliki kecepatan berkondensasi 
ribuan kali lebih cepat dari kondensasi alkohol (Ibrahim et al, 2010). 
 
15 
 
c. Pematangan (Ageing) 
Tahap berikutnya yaitu reaksi pematangan gel yang telah 
terbentuk pada reaksi kondensasi. Pada reaksi pematangan (ageing), 
terbentuk jaringan gel yang lebih kuat, kaku, dan menyusut dalam 
larutan.  
d. Pengeringan 
Tahap terakhir yaitu pengeringan yaitu proses penguapan larutan 
dan cairan yang tidak diinginkan agar didapatkan struktur sol gel yang 
memiliki luas permukaan yang tinggi. 
4. Tembaga 
Tembaga merupakan unsur kimia dengan simbol Cu, bernomor atom 
29 dan bernomor massa 63,54. Logam tembaga (Cu) mempunyai ciri-ciri 
berwarna merah muda. Tembaga (Cu) ditunjukkan pada Gambar 3. 
 
Gambar 3. Tembaga (Cu)  
 Tembaga juga memiliki sifat lunak, mudah ditempa, melebur pada 
1038
o
C, potensial elektroda standarnya positif (+0,34 V), tidak larut dalam 
asam klorida dan asam sulfat encer (Vogel, 1994). Logam tembaga termasuk 
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dalam logam berat non fero (logam dan paduan yang tidak mengandung Fe 
dan C sebagai unsur dasar). Sifat-sifat dari tembaga murni ditunjukkan oleh 
Tabel 2. 
Tabel 2. Sifat-sifat Fisis, Mekanik dan Panas dari Tembaga Murni 
(WebElements, 2009b) 
Sifat Fisis Satuan 
Densitas 8920 kg/m
3
 
Sifat Mekanik Satuan 
Kuat Tarik 
Modulus Elastisitas 
Brinnel Kardness 
200 N/mm
2
 
130 GPa 
874 MN m
-2
 
Sifat Panas Satuan 
Koefisien Ekspansi Thermal 16,5 x 10-6 K
-1
 
Konduktivitas Panas 400 W/mK 
 
Tembaga (Cu) memiliki bentuk Cu
+
 atau Cu
2+
 dan terdapat dalam 
garam anorganik maupun kompleks anorganik. Senyawa tembaga Cu
+
 
diturunkan dari senyawa tembaga(I) oksida (Cu2O) yang w arnanya merah. 
Kebanyakan garam tembaga(I) tak larut dalam air, memiliki sifat yang mirip 
dengan senyawa perak(I), mudah dioksidasikan menjadi senyawa 
tembaga(II), dapat diturunkan dari tembaga(II) oksida, CuO yang berwarna 
hitam. Senyawa tembaga Cu
2+
 umumnya berwarna biru, baik dalam bentuk 
hidrat, padat, maupun dalam larutan air. Warna biru sangat intensif untuk ion 
tetraakuokuprat(II) [Cu(H2O)4]
2+
. Garam-garam tembaga(II) anhidrat, 
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seperti tembaga(II) sulfat anhidrat CuSO4 memiliki warna putih sedikit 
kuning. Dalam larutan air selalu terdapat ion kompleks tetraakuo (Vogel, 
1990: 229). 
Logam tembaga merupakan salah satu logam berat. Keberadaannya di 
lingkungan dapat berasal dari pembuangan air limbah industri kimia, 
diantaranya dari industri penyamakan kulit, pelapis logam, tekstil maupun 
industri cat. Tembaga dalam limbah ditemukan sebagai Cu(I), Cu(II), dan 
Cu(III). Limbah cair Cu(II) dapat berasal dari proses pewarnaan dengan 
menggunakan bahan kimia seperti CuSO4 untuk pewarna biru sehingga 
Cu(II) berpotensi mencemari lingkungan. Ion logam Cu(II) mempunyai sifat 
racun terhadap semua jenis tumbuhan dengan konsentrasi lebih dari 0,1 ppm.  
5. Nikel 
Nikel merupakan unsur kimia dengan simbol Ni, bernomor atom 28 
dan massa atom 58,6934. Logam  nikel (Ni) mempunyai ciri-ciri berwarna 
putih keperak-perakan dan mengkilat, keras, dapat ditarik. Nikel merupakan 
logam yang keras namun mudah dibentuk karena sifatnya yang fleksibel, 
tidak berubah sifatnya walau terkena udara. Nikel memiliki ketahanan 
terhadap oksidasi dan memiliki kemampuan mempertahankan sifat-sifat 
aslinya di bawah suhu ekstrim sekalipun. Nikel ditunjukkan pada Gambar 4. 
dan karakteristik logam nikel ditunjukkan pada Tabel 3.  
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Gambar 4. Nikel (Ni)  
 
  Tabel 3. Karakteristik Logam Nikel (Ni) 
Spasific grafity 8,90 (pada 20
o
C) 
Titik lebur 1452
o
C 
Bentuk Padatan metal 
Warna Silver, metalik 
Titik didih 2900
o
C 
Kalor Lebur 17,48 kJ/mol 
Kalor uap 377,5 kJ/mol 
 
Senyawa Ni(II) memiliki warna yang kuning jika bersifat anhydrous, 
namun jika ada air memiliki warna hijau. Contoh [Ni(H2O)6]
2+
 yang 
merupakan hidrat yang berwarna hijau. Nikel oksida (NiO) jika direaksikan 
dengan alumina akan terlarut dan membentuk endapan biru nikel oksida 
alumina (NiO.Al2O3). Jika direaksikan dengan SnO2 akan membentuk 
NiO.SnO2. Larutan garam Ni jika direaksikan dengan larutan alkali akan 
membentuk Ni(OH)2 yang berwarna hijau.  
Ni(NO3)2 (aq) + 2NaOH (aq)              Ni(OH)2 (s) + 2NaNO3 (aq) 
Logam nikel memiliki kegunaan untuk pembuatan stainless atau baja 
putih yaitu perpaduan nikel dan besi dengan unsur kimia lainnya. Nikel juga 
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digunakan untuk pembuatan logam campuran (alloy) untuk mendapatkan 
sifat tertentu. Selain itu logam nikel digunakan untuk pelapisan logam lain 
(nikel plating), bahan untuk kimia industri, untuk unit pemanasan listrik dan 
untuk kawat lampu listrik (http://digilib.its.ac.id/public/ITS-Undergraduate-
7197-2702100009-bab2.pdf). 
6. Asam Sulfat 
Asam sulfat merupakan asam mineral (asam anorganik) yang kuat, 
jenis asam yang diturunkan dari reaksi kimia mineral anorganik. Asam sulfat 
memiliki sifat sangat korosif sehingga dapat merusak benda-benda dari 
logam dan reaksi hidrasi asam sulfat (reaksi dengan air) sangat eksotermik 
yaitu dapat menghasilkan panas. Asam sulfat larut dalam air pada semua 
perbandingan. Asam sulfat 98% merupakan asam sulfat yang pekat. Apabila 
air ditambahkan ke dalam asam sulfat pekat, maka air akan bereaksi dengan 
cepat karena air memiliki massa jenis yang lebih kecil daripada asam sulfat 
dan cenderung akan mengapung di atasnya. Karakteristik asam sulfat 
ditunjukkan pada Tabel 4. 
Tabel 4. Karakteristik Asam Sulfat 
Konsentrasi dalam air 98,33 % 
Gravitasi spesifik 1,84 
Titik didih 338
o
C 
Titik beku 10
o
C 
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Penambahan asam sulfat pekat ke dalam sampel biasanya untuk 
mempercepat reaksi oksidasi. Asam sulfat pekat merupakan pengoksidasi 
yang kuat dan sebagai bahan pendehidrasi senyawa organik. Selain itu, asam 
sulfat merupakan asam yang mampu menghasilkan dua ion H
+
 yang kuat. 
Asam sulfat juga dapat digunakan sebagai bahan aktivasi (I. A Gede 
Widihati, 2008: 26). Penambahan asam sulfat biasanya untuk meningkatkan 
luas permukaan spesifik pori dan situs aktif. Suatu pengotor pada material 
dapat larut bila diaktivasi dengan menggunakan larutan asam. Luas 
permukaan spesifik porinya menjadi meningkat. Situs aktifnya akan 
mengalami peningkatan karena situs yang tersembunyi menjadi terbuka dan 
memiliki potensi memunculkan situs aktif yang baru karena adanya reaksi 
pelarutan. Kemampuan adsorpsi menjadi meningkat akibat adanya 
peningkatan luas permukaan spesifik ion dan situs aktifnya. 
Asam sulfat digunakan untuk membentuk silika gel. Penambahan 
asam seperti asam sulfat ke dalam larutan natrium silikat menyebabkan 
terjadinya pembebasan asam silikat dari natrium silikat karena adanya 
kondensasi dari silikat. Besarnya konsentrasi asam yang ditambahkan sejalan 
dengan semakin banyak dan cepat silika gel yang terbentuk. Penambahan 
asam menyebabkan semakin tinggi konsentrasi proton H
+
 dalam natrium 
silikat. Sebagian gugus siloksi (Si-O-) membentuk gugus silanol (Si-OH) 
yang pada kondisi ini terjadi proses kondensasi. Si(OH)4 terpolimerisasi 
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membentuk ikatan silang ≡Si-O-Si≡ hingga terbentuk gel (Nuryono dan 
Nursito, 2004).   
7. Keasaman 
 Bronsted dan Lowry mendefinisikan asam merupakan suatu senyawa 
yang mampu menyumbang proton atau sebagai pendonor proton. Basa 
merupakan senyawa yang mampu menerima proton atau akseptor proton. 
Konsep Lewis menyatakan bahwa asam merupakan suatu senyawa yang 
dapat menerima suatu pasangan elektron. Basa adalah senyawa yang dapat 
menyumbangkan pasangan elektron. Teori ini diterapkan untuk mencirikan 
kondisi sifat asam dan alkali dalam adsorben.  
 Menurut Kim H. Tan (1991: 150-152), tipe permukaan dari mineral 
tanah dan abu dicirikan oleh bidang gugus hidroksil (-OH) terbuka yang 
disebut permukaan oksihidroksida. Keberadaan gugus OH pada tepi kristal 
atau pada bidang yang terbuka menimbulkan muatan negatif. Hidrogen dari 
hidroksil tersebut terurai dan permukaan spesies menjadi bermuatan negatif, 
yang berasal dari ion oksigen. Muatan negatif tipe ini disebut muatan 
berubah-ubah tergantung pH. Besaran dari muatan berubah-ubah ini 
beragam bergantung pH dan tipe koloid. 
 Keasaman permukaan merupakan jumlah asam total (asam Bronsted 
dan Lewis) pada permukaan padatan yang dinyatakan sebagai jumlah 
milimol asam perberat sampel. Penentuan keasaman permukaan spesies 
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dilakukan dengan metode titrasi asam basa. Titrasi merupakan bagian dari 
metode volumetri (I. A Gede Widihati, 2008: 27). 
8. Kadar Air 
 Kadar air total didefinisikan sebagai banyaknya air yang dilepaskan 
oleh silika gel kering setelah dipanaskan pada suhu 600
o
C selama 2 jam. 
Pada umumnya berat silika mengalami penurunan pada pemanasan 120-
580
o
C dan 580-700
o
C akibat pelepasan molekul air. Dalam silika gel, 
terdapat tiga bagian molekul air. Menurut Nuryono dan Narsito (2005: 28), 
pada temperatur 120-580
o
C terjadi pemutusan ikatan hidrogen pada lapisan 
pertama. Pada temperatur di atas 580
o
C berlangsung kondensasi gugus 
silanol. 
 Penentuan kadar air dapat dilakukan dengan metode gravimetri yaitu, 
Kadar air (%)= 
   
  
 ⨯ 100% 
Keterangan : W1 : massa air (gram) 
  W2 : massa silika gel yang digunakan (gram) 
 Metode ini mudah dan murah namun menurut Abdul Rohman dan 
Sumantri (2007: 193), bahan seperti alkohol, asam asetat dan minyak atsiri 
akan ikut menguap bersama air. Selain itu terjadi reaksi selama pemanasan 
yang menghasilkan air atau zat yang mudah menguap misalnya gula 
mengalami dekomposisi atau karamelisasi. 
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 Disebut sebagai pengeringan jika suhu pemanasan lebih rendah dari 
250
o
C dan disebut sebagai pemijaran jika suhu pemanasan diantara 250-
1000
o
C. Pemijaran dilakukan dalam krus porselin untuk pemijaran endapan 
yang disaring (Achmad Mursyidi dan Abdul Rohman 2008: 329). 
9. Adsorpsi (Penjerapan) 
  Adsorpsi adalah fenomena fisik yang terjadi saat molekul-molekul gas 
atau cair dikontakan dengan suatu permukaan padatan dan sebagian dari 
molekul-molekul tersebut mengembun pada permukaan padatan tersebut 
(Bambang, 2004). Molekul-molekul tersebut akan terserap dalam suatu 
permukaan bahan penyerap atau biasa disebut adsorben. Menurut Nasruddin 
(2005), adsorpsi merupakan proses dimana molekul-molekul suatu zat cair 
atau gas menyentuh dan melekat pada permukaan padatan. Pengikatan ke 
permukaan pori benda padat, mengakibatkan berubahnya komposisi dari 
larutan tersebut. Jika bahan penyerap disebut adsorben, maka bahan yang 
dijerap dinamakan adsorbat. 
Adsorpsi dibedakan menjadi dua bagian, yaitu adsorpsi fisis dan 
adsorpsi kimia (Amri, A. et al., 2004) 
a. Adsorpsi Fisis 
Adsorpsi fisis disebabkan oleh gaya intermolekuler yang lemah. 
Bila terdapat perbedaan energi atau perbedaan gaya tarik Van der Waals 
antara adsorbat dan adsorben, maka adsorbat terikat atau tertarik pada 
molekul adsorben. Panas adsorpsi fisis umumnya rendah, berkisar antara 
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5-10 kkal/gmol gas dan terjadi pada temperatur rendah yaitu di bawah 
temperatur didih adsorbat. Hal ini menyebabkan penjerapan bersifat 
reversible yang artinya atom atau ion yang sudah terikat dapat 
dilepaskan kembali dengan bantuan pelarut tertentu yang memiliki sifat 
sama dengan atom yang diikat (Dwita Srihapsari, 2006).  
  Menurut Bambang (2004), proses adsorpsi fisik terjadi tanpa 
memerlukan energi aktivasi, sehingga pada proses tersebut akan 
membentuk lapisan multilayer pada permukaan adsorben. Ikatan yang 
terbentuk dalam adsorpsi fisika dapat diputuskan dengan muda, yaitu 
dengan cara pemanasan pada temperatur 150
o
C – 200oC selama 2-3 jam. 
b. Adsorpsi Kimia 
Adsorpsi kimia terjadi antara dua zat yang bereaksi secara kimia 
membentuk senyawa baru pada permukaan adsorben. Ikatan yang terjadi 
dari reaksi kimia sangat kuat dan bersifat reversibel, karena pada 
permukaannya diperlukan energi yang besarnya relatif sama dengan 
energi pada pembentukannya.  
Menurut Bahl, et al (1997) dan Bambang (2004), daya adsorpsi 
dipengaruhi oleh beberapa faktor, yaitu 
a. Jenis adsorbat 
1) Ukuran molekul adsorbat 
Molekul dengan diameter lebih kecil atau sama dengan diameter 
pori adsorben merupakan molekul yang dapat diadsorpsi. 
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2) Kepolaran zat 
Molekul polar lebih kuat diadsorpsi daripada molekul nonpolar. 
b. Karakteristik adsorben 
1) Kemurnian adsorben 
Kemampuan mengadsorpsi yang paling baik yaitu adsorben 
yang memiliki kemurnian tinggi. 
2) Luas permukaan dan volume pori adsorben 
Jumlah molekul adsorbat yang diserap meningkat dengan 
bertambahnya luas karena kemampuan adsorpsi lebih baik. 
c. Temperatur adsorbat 
Saat adsorbat melekat pada permukaan adsorben, maka akan terjadi 
pembebasan sejumlah energi yaitu peristiwa eksotermis. Jika 
temperatur rendah maka jumlah adsorbat yang teradsorpsi akan 
bertambah. 
d. Tekanan adsorbat 
Jika tekanan adsorbat dinaikkan, maka jumlah yang teradsorpsi juga 
akan naik. 
e. Interaksi Potensial 
Interaksi potensial antara adsorbat dengan adsorben tergantung pada 
sifat adsorbat dan adsorben itu sendiri. 
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10. Spektrofotometri Serapan Atom 
Spektrofotometri Serapan Atom (SSA) merupakan metode analisis 
unsur secara kualitatif dan kuantitatif yang pengukurannya berdasarkan 
penyerapan cahaya dengan panjang gelombang tertentu oleh atom logam 
dalam keadaan bebas (Skoog et. Al., 2000). Bila cahaya dengan panjang 
gelombang tertentu dilewatkan pada suatu senyawa yang mengandung atom 
bebas, maka sebagian cahaya akan diserap dan intensitas penyerapan akan 
berbanding lurus dengan banyaknya atom bebas logam. Hubungan 
absorbansi dengan konsentrasi diturunkan dari : 
a. Hukum Lambert 
Jika sumber sinar manokromatik melewati medium transparan, 
maka intensitas sinar yang diteruskan akan berkurang seiring dengan 
bertambahnya ketebalan medium yang mengabsorpsi. 
Log T = Log It/Io= -kb 
Log 1/T = Log It/Io = kb = A 
b. Hukum Beer 
 Intensitas sinar yang diteruskan berkurang secara eksponensial seiring 
dengan bertambahnya konsentrasi spesi yang menyerap sinar tersebut. 
Log T = Log It/Io= -kc 
Log 1/T = Log It/Io = kc = A 
Dengan kedua hukum tersebut, diperoleh persamaan: 
-Log T = abc = ɛbc 
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Keterangan,  lo = intensitas sinar datang 
  It = intensitas sinar yang diteruskan 
  a = absortivitas 
  ɛ = absortivitas molar 
  k = tetapan 
  b = panjang medium 
  c = konsentrasi atom-atom yang menyerap sinar 
  A = absorbansi 
  T = Transmitansi 
Berdasarkan persamaan tersebut, absorbansi cahaya berbanding 
lurus dengan konsentrasi atom (Day & Underwood, 1989). Hubungan 
antara absorbansi dan konsentrasi ditunjukkan pada Gambar 5. 
 
 
 
 Gambar 5. Kurva absorbansi vs konsentrasi 
Kurva kalibrasi ini menyatakan hubungan antara absorbansi (Y) 
dengan konsentrasi (X). Konsentrasi logam dalam cuplikan dapat 
diperoleh dengan cara mendistribusikan larutan cuplikan ke dalam 
persamaan garis tersebut.  
A
b
so
rb
an
si
 
Konsentrasi 
Y= 
Kx 
28 
 
Alat spektrofotometer serapan atom terdiri dari lima bagian utama 
yaitu, 
a. Sumber Radiasi 
Biasanya berupa lampu katoda cekung (hollow chatode lamp). 
Bagian ini menghasilkan sinar yang energinya dapat diserap oleh 
atom-atom unsur yang dianalisis. 
b. Sistem pengatoman 
Bagian untuk menghasilkn atom-atom bebas, karena pada blok ini 
senyawa yang akan dianalisis ditempatkan, diubah bentuknya dari 
bentuk ion menjadi bentuk atom bebas. 
c. Monokromator 
Berfungsi untuk mengisolasi salah satu garis resonansi dari 
beberapa spektrum yang dihasilkan oleh lampu katoda cekung. 
d. Detektor 
Berfungsi untuk mengubah tenaga sinar menjadi tenaga listrik 
dimana tenaga listrik yang dihasilkan akan dipergunakan untuk 
mendapatkan sesuatu yang akan dibaca oleh mata atau alat pencatat 
lain. 
e. Sistem pembacaan 
Bagian yang menampilkan angka yang dapat dibaca pada monitor 
atau gambar yang dapat dicetak dengan printer. 
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Suatu skema umum dari alat AAS dapat digambarkan seperti pada 
Gambar 6 . 
Gambar  6. Skema Umum Komponen pada Alat AAS (Sumber: 
Haswel 1991) 
 
11. Spektroskopi FTIR 
Spektroskopi FTIR merupakan metode analisis instrument pada 
senyawa kimia yang menggunakan radiasi sinar inframerah. Spektroskopi 
FTIR berguna untuk mengetahui gugus fungsi suatu senyawa organik. Jika 
suatu senyawa organik dikenai sinar infra merah dengan frekuensi tertentu, 
maka beberapa frekuensi akan diserap oleh senyawa tersebut sedangkan 
yang lainnya akan diteruskan. Serapan ini dapat terjadi karena molekul 
senyawa organik mempunyai ikatan yang dapat bervibrasi. Saat frekuensi 
diserap dan melewati sebuah sampel senyawa organik, frekuensi akan 
ditransfer ke senyawa sebanding dengan frekuensi yang timbul pada getaran-
getaran ikatan kovalen antar atom dalam molekul senyawa. Jumlah frekuensi 
yang melewati senyawa diukur sebagai transmitansi. Presentase transmitansi 
dengan nilai 100 berarti semua frekuensi dapat melewati senyawa tersebut 
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tanpa diserap sama sekali. Transmitansi sebesar 5% mempunyai arti bahwa 
hampir semua frekuensi tersebut diserap oleh senyawa (Donald Cairns, 
2008: 162). 
Tingkat getaran molekul dipisahkan oleh suatu energi yang terdapat 
dalam infra merah dalam wilayah spektrum elektromagnetik. Wilayah 
spektrum elektromagnetik berada dalam kisaran bilangan gelombang 
13.000-10 cm
-1
 atau antara 0,8 dan 100 µm pada skala panjang gelombang. 
Wilayah ini dibagi menjadi 3 daerah untuk mempermudah pembacaan, yaitu 
daerah dekat IR atau NIR (13.000-4000 cm
-1
), pertengahan IR (4000-400 
cm
-1
), dan jauh IR (400-10 cm
-1
) (D. Kealey dan P.J. Haines, 2002: 233). 
Radiasi dalam kisaran ini sesuai dengan kisaran frekuensi vibrasi 
rentang (stretching) dan vibrasi bengkokan (bending) dari ikatan kovalen 
dalam kebanyakan molekul. Energi yang diserap akan menaikkan amplitudo 
gerakan vibrasi ikatan molekul pada saat terjadi proses penyerapan. Namun, 
tidak semua ikatan dalam molekul dapat menyerap energi inframerah, hanya 
ikatan yang memiliki momen dipol yang dapat menyerap radiasi inframerah 
(Hardjono Sastrohamidjojo, 1992: 3). 
Fungsi utama dari spektroskopi FTIR adalah mengenal struktur 
molekul, khususnya gugus fungsional seperti OH, C=O, C=C. Setiap 
senyawa yang memiliki ikatan kovalen akan menyerap frekuensi radiasi 
elektromagnetik dengan panjang gelombang 0,5-1000 µm. Daerah yang 
paling berguna untuk mengenal struktur suatu senyawa adalah pada daerah 
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sekitar 1-25 µm atau 10.000-400 cm
-1
. Untuk memperoleh informasi 
mengenai struktur senyawa yang akan dianalisis, maka perlu diketahui 
frekuensi atau panjang gelombang dimana berbagai gugus fungsional 
menyerap (Susila Kristianingrum, 2009: 47). Menurut Mashudi dan Munasir 
(2015: 35) adanya gugus-gugus dalam silika gel dapat dilihat pada Tabel 5. 
Tabel 5. Gugus Fungsi Senyawa Silika Gel 
Gugus Fungsi Bilangan gelombang literatur (cm
-1
) 
Vibrasi gugus Si-O 465-475 
Vibrasi gugus OH dari Si-O 800-870 
Vibrasi asimetri gugus Si-O-Si 1050-1115 
Vibrasi gugus OH (molekul air) 1639 
Vibrasi gugus OH 3000-4000 
 
Dalam penentuan analisis kualitatif dengan infra merah, dapat dibuat 
pelengkap untuk memperoleh informasi struktur dari senyawa melalui 
interpretasi. Spektrum FTIR dapat dikonsultasikan dengan tabel korelasi 
yang memuat dimana gugus fungsional menyerap. Penentuan analisis 
kuantitatif dengan infra merah, menggunakan hukum Beer. Dengan hukum 
Beer, dapat dihitung absortivitas molar (ɛ) pada panjang gelombang tertentu, 
dimana salah satu komponennya mengabsorpsi dengan kuat sedang 
komponen lain lemah atau tidak mengabsorpsi. 
 Bagian- bagian  pokok dalam  instrumen spektroskopi infra merah 
adalah sumber cahaya infra merah, monokromator, dan detektor (Hardjono 
Sastrohamidjojo, 1991). 
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1. Sumber Cahaya 
Berupa batang yang dipanaskan oleh listrik sebagai sumber infra 
merah dikenal ada berbagai jenis, yaitu: 
a.  Nerst glower 
b. Globar 
c. Berbagai bahan keramik 
2. Monokromator 
Berupa prisma atau grating. Prisma yang digunakan berupa NaCl, 
hal ini disebabkan karena NaCl hanya transparan dibawah 625 cm
-1
, 
sedangkan halida logam lain harus digunakan pada pekerjaan dengan 
frekuensi yang rendah (misal CSI, atau campuran ThBr dan ThI) yang 
dikenal sebagai KRS-5. Prisma NaCl memiliki kelemahan yaitu sifatnya 
yang higroskopis membuat cermin-cermin harus dilindungi dari 
kondensasi uap. Grating berperan dalam meresolusi spektra dan dapat 
dibuat dari bermacam-macam bahan. Grating memberikan hasil yang 
lebih baik dari pada prisma pada frekuensi yang lebih tinggi.  
3. Detektor  
Detektor yang digunakan dalam Spektrofotometer FTIR adalah 
TGS (Tetra Glycerine Sulphate) atau MCT (Mercury Cadmium 
Telluride). Detektor MCT lebih banyak digunakan karena memiliki 
beberapa kelebihan dibandingkan detektor TGS, yaitu memberikan 
respon yang lebih baik pada frekuensi modulasi tinggi, lebih sensitif, 
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lebih cepat, tidak dipengaruhi oleh temperatur, sangat selektif terhadap 
energi vibrasi yang diterima dari radiasi infra merah (Nathasya Pamata, 
2008). 
Prinsip kerja dari detektor ini adalah jika dua kawat berbeda 
dihubungkan antara ujung kepala dengan ekor menyebabkan adanya 
arus yang mengalir dalam kawat. Arus ini sebanding dengan intensitas 
radiasi yang jatuh pada “thermopile”. 
12. X-Ray Diffraction 
X-Ray Diffraction (XRD) atau difraksi sinar-X adalah suatu metode 
analisa yang digunakan untuk mengidentifikasi fasa kristalin dalam material 
dengan cara menentukan parameter struktur kisi dan untuk mendapatkan 
ukuran partikel. Serta untuk menganalisis sifat-sifat struktur (seperti stress, 
ukuran butir, fasa komposisi orientasi kristal, dan cacat kristal) dari tiap fasa. 
Menurut Zakaria (2003), metode XRD menggunakan sinar-X yang 
terdifraksi seperti sinar yang direfleksikan dari setiap bidang, berturut-turut 
dibentuk oleh atom-atom kristal dari material. Pola difraksi yang terbentuk 
dari berbagai sudut timbul menyatakan karakteristik dari sampel. Susunan 
ini diidentifikasi dengan membandingkannya dengan sebuah data base 
internasional. Pada prinsipnya, XRD digunakan untuk menganalisa efek 
difraksi akibat interaksi antara radiasi elektromagnetik dengan suatu materi. 
Jarak antar atom pada kristal dan molekul berkisar 0,15-0,4 nm sesuai 
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spektrum elektromagnetik berdasarkan panjang gelombang sinar-X dengan 
energi foton antara 3-8 kV (Birkholz, 2006). 
XRD terdiri dari tiga bagian utama yaitu tabung sinar-X, tempat objek 
yang diteliti, dan detektor sinar-X. Prinsip kerja XRD secara umum adalah 
tabung sinar-X yang berisi katoda memanaskan filament dan memancarkan 
sinar-X sehingga menghasilkan elektron. Adanya perbedaan tegangan 
menyebabkan percepatan elektron dan menembaki objek. Jika elektron yang 
mempunyai tingkat energi tinggi menabrak elektron dalam objek maka 
menghasilkan pancaran sinar-X. Objek menangkap dan merekam intensitas 
refleksi sinar-X. Detektor merekam dan memproses sinyal sinar-X lalu 
mengolahnya dalam bentuk grafik. Gambar alat instrument XRD dapat 
dilihat pada Gambar 7. 
 
Gambar 7. Instrumen XRD 
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B. Penelitian Yang Relevan 
Sugeng Riyanto (2010) melakukan penelitian dengan judul “Optimasi 
Kondisi pada Sintesis Silika Gel dari Natrium Silikat untuk Pembentukan 
Adsorben Selektif Ion Logam Berat Kromium (VI)”.  Sintesis silika gel 
dilakukan dengan cara mereaksikan natrium silikat teknis dengan asam sulfat 4 
M, 6 M, dan 8 M lalu dikeringkan pada suhu 100
o
C selama 1 jam. Diperoleh 
kristal yang kemudian digerus hingga halus dan diayak dengan ukuran ayakan 
100 mesh. Silika gel yang dihasilkan digunakan untuk penjerapan ion logam 
Cr(VI). Konsentrasi ion Cr(VI) berkurang setelah adanya interaksi antara 
asdorben (silika gel) dengan larutan kromium(VI). Semakin besar adsorben yang 
ditambahkan  maka semakin banyak ion kromium yang terjerap sehingga 
konsentrasi ion kromium semakin kecil.  
Munfidzah (2008) juga telah melakukan penelitian mengenai pembuatan 
silika gel dari natrium silikat teknis dengan berbagai konsentrasi asam sulfat dan 
daya jerapnya terhadap ion logam Pb. Konsentrasi yang digunakan yaitu asam 
sulfat 4 M, 6 M, dan 8 M. Penelitian dilakukan dengan menambahkan asam 
sulfat dalam natrium silikat disertai pengadukan hingga terbentuk gel lalu 
didiamkan selama 24 jam. Setelah itu dilakukan pencucian dengan akuades 
hingga netral, lalu dikeringkan dalam oven. Setelah kering, dilakukan 
pengayakan dengan ukuran ayak 200 mesh. Hasilnya di karakteristik dengan 
menggunakan FTIR. Hasil dari penelitian berupa endapan berwarna putih. 
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Semakin tinggi konsentrasi asam yang digunakan maka keasaman dan kadar air 
dalam silika gel meningkat. Uji karakteristik menggunakan FTIR menunjukan, 
pola yang sama dengan kiesel gel 60G (E-Merck). Semakin tinggi konsentasi 
asam sulfat, maka daya jerapnya terhadap logam juga semakin besar. 
Satya Candra Wibawa Sakti (2008) berhasil melakukan sintesis silika gel 
dari natrium silikat dengan variasi konsentrasi asam asetat 4 M, 6 M, dan 8 M 
untuk membentuk gel. Silika gel juga dibuat dengan modifikasi penambahan 1-
amino-2-hidroksi-4-naftalenasulfonat. Silika gel hasil sintesis di karakterisasi 
keasaman, kadar air dan gugus fungsi menggunakan spektroskopi IR serta 
menganalisis silika hasil modifikasi. Hasil yang diperoleh yaitu semakin besar 
konsentrasi asam asetat maka semakin besar keasaman dan kadar air pada silika 
gel. Senyawa asam 1-amino-2-hidroksi-4-naftalenasulfonat dapat 
diimpregnasikan secara langsung pada silika gel. Hal ini ditunjukkan dengan 
munculnya serapan spektra IR pada frekuensi 1415,7 cm
-1
 yang menunjukan 
vibrasi rentang asimetri O=S=O dari gugus sulfonat.  
Dwi Prasetio Pambudi (2011) juga telah berhasil mensintesis silika gel dari 
abu vulkanik letusan gunung merapi dengan metode sol-gel. Penelitian dilakukan 
dengan cara, abu  vulkanik diayak dengan ayakan 200 mesh lalu dikalsinasi pada 
temperatur 700
o
C selama 1 jam hingga tersisa senyawa oksida berupa SiO2. 
Kemudian mengekstrak silika dalam abu gunung Kelud dengan larutan NaOH 
pada suhu didihnya sambil diaduk. Larutan natrium silikat yang dihasilkan 
dinetralkan dengan asam sulfat hingga pH netral. Dilakukan juga variasi 
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konsentrasi asam sulfat 1 M, 2 M, dan 3 M. Semakin tinggi konsentrasi asam 
sulfat yang ditambahkan maka semakin banyak pula gugus sianol yang 
terprotonasi dan spesies ion silikonium juga semakin banyak dan pembentukan 
ikatan siloksan semakin cepat sehingga berat silika gel juga semakin besar.  
Handini dan Susila Kristianingrum (2015) melakukan penelitian 
mensintesis silika gel dari abu vulkanik Kelud dengan variasi konsentrasi asam 
sulfat 2 M,  3 M, dan 5 M untuk membentuk gel. Hasil penelitian menunjukkan 
bahwa konsentrasi asam sulfat yang maksimal menghasilkan silika gel adalah 
asam sulfat 5 M sebanyak 11 ml dengan efisiensi produksi 44,392%. Karakter 
gugus silika gel yang diperoleh mirip dengan Kiesel Gel 60G. Adapun relevansi 
penelitian ini dengan penelitian yang akan dilakukan umumnya hampir sama 
yaitu pengambilan variabel-variabelnya. Hal ini dapat dilihat dari variabel bebas 
yang digunakan yaitu menggunakan asam sulfat, dan variabel terikatnya meliputi 
keasaman, kadar air, efisiensi adsorpsi dan daya adsorpsi adsorben silika gel 
terhadap suatu ion logam. Namun perbedaannya, penelitian ini menggunakan 
asam sulfat dengan konsentrasi yang lebih pekat dari penelitian sebelumnya, 
yaitu asam sulfat dengan konsentrasi 4 M, 5 M, dan 6 M. Penelitian ini juga 
menggunakan ion logam Cu(II) dan Ni(II) dalam penentuan daya adsorpsi silika 
gel. 
Penelitian yang akan dilakukan adalah mensintesis silika gel dari abu 
vulkanik gunung Kelud dengan melakukan peleburan menggunakan NaOH pada 
38 
 
suhu titik didihnya. Hasilnya yaitu larutan natrium silikat, kemudian dinetralkan 
dengan menambahkan asam sulfat dengan variasi konsentrasi 4 M, 5 M, dan 6 
M. Karakterisasi silika gel dilakukan dengan analisis kuantitatif dan kualitatif. 
Analisis kuantitatif meliputi analisis kadar air, keasaman, lama perendaman 
(kontak) dan daya adsorpsinya terhadap ion logam tembaga(II) dan nikel(II) 
sedangkan analisis kualitatifnya dilakukan dengan menggunakan spektroskopi 
FTIR dan XRD kemudian hasil karakterisasi silika gel hasil sintesis 
dibandingkan dengan karakterisasi Kiesel Gel 60 G. 
C. Kerangka Berfikir 
Berdasarkan penelitian-penelitian yang telah dilakukan, diketahui bahwa 
silika gel dapat disintesis dari bahan dasar yang telah diketahui mengandung 
kadar silika (SiO2) yang tinggi yaitu dengan cara mendidihkan dalam basa 
natrium sehingga terbentuk larutan natrium silikat. Selanjutnya dilakukan 
pengasaman natrium silikat dengan menggunakan asam sulfat berbagai 
konsentrasi sehingga terbentuk asam silikat yang merupakan monomer dari silika 
gel. 
Menurut Scott (1993: 2-3), silika gel dibuat dengan cara  reaksi dehidrasi 
(penghilangan kadar air) asam silikat hingga terbentuk gel yang disebut alkogel. 
Alkogel didiamkan lalu terbentuk hidrogel. Silika gel dapat dibuat dengan cara 
mengendapkan larutan silikat dengan menambahkan asam lemah/kuat, mineral 
atau zat koagulan. Proses sol gel dilakukan dengan variasi konsentrasi asam 
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sulfat yaitu 4 M, 5 M, dan 6 M.  Menggunakan asam sulfat karena dalam 
penelitian sebelumnya telah diketahui bahwa semakin besar atau pekat 
konsentrasi asam, maka semakin optimal dalam menyerap ion logam. Tahapan 
yang dilakukan pada penelitian ini yaitu preparasi abu vulkanik untuk 
mendapatkan senyawa oksida SiO2 dengan cara kalsinasi abu vulkanik pada suhu 
700
o
C. Setelah itu pembuatan larutan natrium silikat dari bahan abu vulkanik 
dengan penambahan NaOH dengan dipanaskan hingga mendidih selama 1 jam. 
Selanjutnya pembentukan xerogel yang merupakan silika gel padat setelah 
dilakukan pencucian dan pengeringan pada temperatur 150
o
C. Hasilnya berupa 
bahan amorf yang keras yaitu bentuk silika gel. Hasil sintesis dikarakterisasi 
kadar air, keasaman, perendaman, dan daya adsorpsinya terhadap ion logam 
Cu(II) dan Ni(II) konsentrasi 10 ppm lalu dianalisa menggunakan metode 
spektroskopi serapan atom (AAS), spektroskopi FTIR dan XRD. Hasil dari 
karakterisasi silika gel hasil sintesis dibandingkan dengan karakterisasi Kiesel 
Gel 60 G. Menggunaan AAS karena sangat sensitif terhadap logam dan bertujuan 
untuk mengetahui konsentrasi ion logam yang tidak teradsorpsi. Penggunaan 
spektroskopi FTIR dan XRD untuk mengetahui karakter gugus fungsi dan 
struktur dari silika gel abu Kelud. 
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BAB III 
METODE PENELITIAN 
 
A. Subjek dan Objek Penelitian  
1. Subjek Penelitian 
        Subjek penelitian adalah silika gel hasil modifikasi dari abu vulkanik Kelud 
 yang berasal dari Yogyakarta. 
2. Objek 
Objek penelitian adalah karakter silika gel hasil sintesis dari abu vulkanik 
Gunung Kelud. 
B. Variabel Penelitian 
1. Variabel bebas 
Variabel bebas dalam penelitian ini adalah konsentrasi asam sulfat yang 
digunakan yaitu 4 M, 5 M dan 6 M. 
2. Variabel terikat 
Variabel terikat dalam penelitian ini adalah keasaman, kadar air, efisiensi dan 
daya adsorpsi adsorben silika gel terhadap ion logam Cu(II) dan Ni(II). 
C. Alat dan Bahan Penelitian 
1. Alat-alat yang digunakan: 
1). Seperangkat alat Atomic Absorption Spectrophotometry (AAS) merk 
Shimadzu AA-6200  
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2). Seperangkat alat Fourier Transform Infrared Spectroscopy (FTIR) 
merk Nicolet Avatar 30-IR 
3). Seperangkat alat XRD merk Rigaku Miniflex 600 Benchtop  
4). Tungku pembakaran (Muffle Furnace) merk Ucida IMF 72 
5). Pengaduk magnetic stirrer merk Eyela Mazela Z 
6). Alat-alat dari plastik dan alat pendukungnya 
7). Neraca analit merk AND HF 300 
8). Lumpang (mortar) dan alu 
9). Ayakan ukuran 200 mesh “Fisher” 
10). Pemanas listrik (hot plate) 
11). Peralatan gelas 
12). Pengaduk mekanik 
13). Shaker 
14). Penyaring buchner 
15). Sentrifuge 
16). Pompa vakum 
17). Corong plastik 
18). Oven merk Eyela WFO-450 ND 
19). Teflon 
20). Desikator 
21). Ball pipet 
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22). Kertas pH Universal 
23). Kertas saring whatman no. 42 
2. Bahan-bahan yang digunakan yaitu: 
a. Abu Vulkanik Kelud h. Kristal Ni(NO3)2.6H2O 
b. NaOH p.a Merck i. Akuademineralisata 
c. H2SO4 4 M, 5 M, 6 M p.a Merck  j. Kiesel Gel 60G Merck 
d. HCl p.a Merck k. Indikator fenofltalein 
e. Na2B4O7 .10H2O p.a Merck l. Indikator metil jingga 
f. Kristal CuSO4.5H2O m. H2C2O4.2H2O p.a Merck 
 
D. Prosedur Penelitian 
1. Preparasi Abu Vulkanik 
a. Abu vulkanik Gunung Kelud diayak menggunakan ayakan berukuran 200 
mesh. 
b. Abu vulkanik hasil ayakan, sebanyak 50 gram ditempatkan pada cawan 
porselin. 
c. Abu vulkanik dikalsinasi menggunakan muffle furnace pada suhu 700oC 
selama 4 jam. 
d. Abu halus sebanyak 25 gram dicuci menggunakan 150 mL larutan HCl 
0,1 M melalui pengadukan selama 1 jam dan didiamkan 24 jam. 
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e. Abu disaring menggunakan kertas saring whatman no. 42 dan dibilas 
menggunakan aquademineralisata hingga netral (diuji menggunakan 
kertas pH universal Merck). 
f. Abu vulkanik halus dikeringkan menggunakan oven pada temperatur 
110
o
 C selama 2 jam. 
g. Abu Kelud ini diambil 0,1 gram untuk dikarakterisasi menggunakan 
spektroskopi FTIR, untuk mengetahui gugus fungsional dalam abu 
vulkanik tersebut. 
h. Abu yang sudah dikalsinasi tersebut selanjutnya digunakan untuk 
pembuatan natrium silikat.   
2. Preparasi Larutan Natrium Silikat (Na2SiO3) 
a. Sebanyak 6 gram abu kering yang telah dicuci, dididihkan menggunakan 
200 mL larutan NaOH 3 M sambil diaduk sampai mendidih selama 1 jam 
kemudian didiamkan selama 18 jam. 
b. Larutan natrium silikat yang terbentuk disaring menggunakan kertas 
saring Whatman No.42. 
3. Pembuatan Adsorben Silika Gel 
a. Larutan natrium silikat 20 mL ditempatkan dalam wadah plastik dan 
ditambahkan H2SO4 4 M tetes demi tetes sambil diaduk dengan pengaduk 
magnet sehingga terbentuk gel dan diteruskan hingga pH 7 kemudian 
didiamkan selama 18 jam. 
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b. Silika gel yang terbentuk disaring dengan kertas saring Whatman No.42 
dan dilakukan pencucian dengan akuademineralisata sampai bersifat 
netral. 
c. Silika gel dikeringkan dalam oven pada temperatur 120ºC selama 2 jam.  
d. Silika gel digerus menggunakan mortar dan diayak menggunakan ayakan 
200 mesh.  
e. Silika gel dikarakterisasi gugus fungsionalnya menggunakan FTIR dan 
XRD lalu dibandingkan dengan Kiesel Gel 60G Merck sebagai 
pembanding. 
4. Penentuan Keasaman  
a. Sebanyak 0,05 gram silika gel direndam dalam 7,5 mL larutan NaOH 0,1 
M (telah distandarisasi) selama 24 jam.  
b. Silika gel dipisahkan dari campuran dengan cara didekantir.  
c. Larutan NaOH yang telah bereaksi dengan silika gel dititrasi dengan 
larutan standar HCl 0,1 M (yang telah distandarisasi) menggunakan 
indikator fenolftalein.  
d. Keasaman satu gram sampel diperoleh dari selisih jumlah mmol NaOH 
awal dengan mmol NaOH setelah perendaman selama 24 jam.  
e. Penentuan keasaman ini dilakukan pada silika gel hasil sintesis dengan 
variasi konsentrasi asam serta silika Kiesel gel 60G buatan Merck 
sebagai pembanding. 
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5. Penentuan Kadar Air 
a. Sebanyak 0,05 gram silika gel dipanaskan dalam oven pada temperatur 
100ºC selama 4 jam kemudian didinginkan dan ditimbang.  
b. Silika gel diabukan dalam muffle furnace pada temperatur 600ºC selama 
2 jam.  
c. Sampel didinginkan dan ditimbang kembali.  
d. Kadar air dihitung dengan mengurangkan berat silika gel sebelum 
pemijaran (sesudah pemanasan pada suhu 100ºC selama 4 jam) dengan 
berat silika gel setelah pemijaran dibagi berat silika gel awal dikali 100%. 
e. Penentuan kadar air ini dilakukan pada silika gel hasil sintesis serta 
Kiesel gel 60G buatan Merck secara dua kali (duplo). 
6. Pembuatan Larutan Standar Tembaga(II) 
Pembuatan larutan standar tembaga dengan konsenrasi 1000 ppm 
dengan volume 100 ml. Massa kristal CuSO4.5H2O yang diperlukan dalam 
pembuatan larutan induk tembaga(II) dapat dicari dengan rumus: 
Massa = 
                                            
                                            
 
Massa kristal CuSO4.5H2O = 
    ⨯         ⨯     
  ⨯       ⨯    
 
Massa kristal CuSO4.5H2O =                              
Menimbang sebanyak 0,393 gram kristal CuSO4.5H2O kemudian 
dilarutkan dalam akuades hingga volume 100 ml.  Pembuatan larutan 
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standar tembaga dilakukan dengan mengencerkan larutan induk CuSO4 1000 
ppm dengan rumus: 
V1 . M1 = V2 . M2 
Keterangan: 
V1 = Volume larutan CuSO4.5H2O sebelum pengenceran 
M1 = Molaritas larutan CuSO4.5H2O sebelum pengenceran  
 V2 = Volume larutan CuSO4.5H2O setelah pengenceran 
M2 = Molaritas larutan CuSO4.5H2O setelah pengenceran  
Pembuatan larutan standar Cu(II) 0 ; 2; 4; 6; 8; dan 10 ppm dilakukan 
dengan mengambil larutan  induk Cu(II) 1000 ppm  sebanyak 0; 0,2; 0,4; 
0,6; 0,8; dan 1 mL kemudian  masing-masing ditambah aqua demineralisata 
hingga 100 mL. 
7. Pembuatan Larutan Standar Nikel(II) 
Pembuatan larutan standar nikel dengan konsentrasi 1000 ppm dengan 
volume 100 ml. Massa kristal Ni(NO3)2.6H2O yang diperlukan dalam 
pembuatan larutan induk nikel(II) dapat dicari dengan rumus: 
Massa   = 
                                         
                                        
 
Massa Ni(NO3)2.6H2O 
                  
            
 
Massa Ni(NO3)2.6H2O                         ram 
47 
 
 
Menimbang sebanyak 0,495 gram kristal Ni(NO3)2.6H2O kemudian 
dilarutkan dalam akuades hingga volume 100 mL.  Pembuatan larutan 
standar timbal dilakukan dengan mengencerkan larutan induk 
Ni(NO3)2.6H2O 1000 ppm dengan rumus: 
V1 . M1 = V2 . M2 
Keterangan: 
V1 = Volume larutan Ni(NO3)2.6H2O sebelum pengenceran 
M1 = Molaritas larutan Ni(NO3)2.6H2O sebelum pengenceran  
 V2 = Volume larutan Ni(NO3)2.6H2O setelah pengenceran 
M2 = Molaritas larutan Ni(NO3)2.6H2O setelah pengenceran  
Pembuatan larutan standar Ni(II) 0 ; 2; 4; 6; 8; dan 10 ppm dilakukan 
dengan mengambil larutan  induk Ni(II) 1000 ppm  sebanyak 0; 0,2; 0,4; 
0,6; 0,8; dan 1 mL kemudian  masing-masing ditambah aquademineralisata 
hingga 100 mL. 
8.  Adsorpsi Ion Logam Ni(II) 
a. Sebanyak 0,1 gram silika gel diinteraksikan dengan larutan 
Ni(NO3)2.6H2O 10 ppm dalam botol film gelap kemudian diaduk dalam 
alat shaker selama 90 menit.  
b. Silika gel dipisahkan dengan sentrifuse dengan kecepatan 2000 rpm 
selama 30 menit.  
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c. Padatan dan cairan dipisahkan dengan cara penyaringan, kemudian cairan 
dianalisis konsentrasi ion Ni(II) dengan menggunakan AAS.  
d. Penjerapan ini dilakukan pada silika gel hasil sintesis yang dibuat dengan 
berbagai jenis dan konsentrasi asam serta silika Kiesel gel 60G buatan 
Merck. Pengujian diulangi sebanyak dua kali (duplo). 
9. Adsorpsi Ion Logam Cu(II) 
a. Sebanyak 0,1 gram silika gel diinteraksikan dengan larutan CuSO4.5H2O 
10 ppm dalam botol film gelap kemudian diaduk dalam alat shaker 
selama 90 menit. 
b. Silika gel disentrifuse dengan kecepatan 2000 rpm selama 30 menit.  
c. Padatan dan cairan dipisahkan dengan cara penyaringan, kemudian cairan 
dianalisis konsentrasi ion Cu(II) dengan menggunakan AAS.  
d. Penjerapan ini dilakukan pada silika gel hasil sintesis dengan berbagai 
jenis dan konsentrasi asam serta silika Kiesel gel 60G buatan Merck. 
Pengujian diulangi sebanyak dua kali (duplo).  
E. Teknik Pengambilan Sampel 
Sampel abu vulkanik Gunung Kelud diambil dari beberapa tempat di 
daerah Yogyakarta yaitu Kecamatan Umbulharjo, Gondokusuman, dan Seyegan 
pada Februari 2014 dengan teknik random sampling. 
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F. Teknik Pengumpulan Data 
1. Efisiensi Produksi 
Dikumpulkan data dari berat silika hasil sintesis yang dihasilkan, dalam 
natrium silikat dari 6 gram abu Kelud. Silika gel disintesis menggunakan 
asam sulfat 4, 5, dan 6 M. Berat silika gel yang diperoleh, dihitung efisiensi 
produksinya dalam persentase. Persentase efisiensi produksi terbesar 
menyatakan konsentrasi asam sulfat yang optimal menghasilkan silika gel. 
2. Keasaman 
Dikumpulkan data dari volume HCl yang digunakan untuk titrasi. HCl yang 
digunakan untuk titrasi ialah HCl yang telah distandarisasi sebelumnya. 
Data yang diperoleh dianalisis kemudian menghasilkan data keasaman silika 
gel. 
3. Kadar Air 
Dikumpulkan data dari berat silika gel setelah dipanaskan dalam oven 
selama 4 jam pada temperature 100
o
C, diabukan dalam muffle furnace 
selama 2 jam pada temperature 600
o
C. Data yang diperoleh dianalisis dalam 
hitungan persentase. Persentase kadar air yang diperoleh dianalisis untuk 
menentukan rumus molekul silika gel. 
4. Daya adsorpsi dan Efisiensi Adsorpsi 
Dikumpulkan data dari konsentrasi ion logam sisa setelah mengalami proses 
adsorpsi. Data dianalisis sehingga diperoleh daya adsorpsi dan efisiensi 
adsorpsi silika gel hasil sintesis. Nilai daya adsorpsi dan efisiensi adsorpsi 
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yang terbesar menyatakan silika gel hasil sintesis yang  optimum untuk 
adsorpsi ion logam. 
G. Teknik Analisa Data 
1. Penentuan Efisiensi Produksi 
Efisiensi produksi dalam penelitian ini adalah perbandingan jumlah 
(produk) yang diproduksi dengan jumlah (produk) yang ditargetkan. Efisiensi 
pada umumnya dinyatakan sebagai persentase. Efisiensi produksi dapat 
dihitung dengan menggunakan rumus : 
Efisiensi produksi = 
                                       
                              
 ⨯100% 
  Berdasarkan analisis data menggunakan rumus tersebut, maka 
diperoleh nilai efisiensi produksi silika gel hasil sintesis menggunakan 
variasi asam sulfat 4, 5, dan 6 M. 
2. Penentuan Keasaman Silika Gel 
Pada penelitian ini, keasaman memiliki pengertian banyaknya asam 
(satuan mol) dalam setiap gram silika gel yang digunakan. Keasaman silika 
gel dapat dihitung dengan menggunakan rumus :  
   Keasaman (mmol/gram)  = 
                                            
                       
 
   Keasaman (mmol/gram)  = 
      ⨯           ⨯    
                      
 
51 
 
  Berdasarkan analisis data menggunakan rumus tersebut, maka 
diperoleh nilai keasaman silika gel hasil sintesis menggunakan variasi asam 
sulfat 4, 5, dan 6 M. 
3. Penentuan Kadar Air Adsorben Silika Gel 
Kadar air memiliki pengertian banyaknya air yang dilepaskan pada 
pemijaran suhu 600
o
C selama 2 jam. Kadar air dapat dihitung dengan 
menggunakan rumus : 
    Kadar air = 
                                                            
                 
 ⨯      
Dengan mengasumsikan kandungan yang terdapat pada silika gel hanya 
H2O dan SiO2, maka rumus molekul silika gel (SiO2.xH2O) dapat ditentukan 
dengan rumus:   
% SiO2  = 100% - %air   
x  = 
    
  
 ⨯
  
     
 ⨯      
 Berdasarkan analisis data menggunakan rumus tersebut, maka 
diperoleh nilai kadar air dan rumus molekul silika gel hasil sintesis 
menggunakan variasi asam sulfat 4, 5, dan 6 M. 
4. Pengukuran larutan Standar 
a) Pengukuran absorbansi dari larutan ion logam Cu(II) dan Ni(II) 
b) Pembuatan grafik antara konsentrasi (C) sebagai sumbu x dengan 
Absorbansi (A) sebagai sumbu y. 
c) Penentuan persamaan yang terbentuk dalam bentuk persamaan : 
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 y= ax + b  
  Keterangan :    y = Absorbansi   b = Konstanta  
                 a = Slope           x = konsentrasi logam Cu(II). 
d) Penentuan konsentrasi ion logam dengan memasukkan nilai ansorbansi 
ke dalam persamaan y=ax + b tersebut. 
e) Perhitungan daya adsorpsi dan efisiensi adsorpsi silika gel terhadap ion 
logam Cu(II) dan Ni(II). 
5. Penentua Daya Adsorpsi dan Efisiensi Adsorpsi 
 Dalam penelitian ini daya adsorpsi didefinisikan sebagai banyaknya 
(mmol) ion logam yang teradsorp dalam setiap gram adsorben yang 
digunakan. Efisiensi adsorpsi didefinisikan sebagai banyaknya (ppm) ion 
logam yang teradsorp dari total ion logam yang direaksikan. Daya adsorpsi 
dan efisiensi adsorpsi dapat dihitung menggunakan rumus : 
D = 
     
 
⨯     dan   Ep = 
      
  
⨯       
Keterangan : 
D : daya adsorpsi (mg/gr) 
Co : konsentrasi ion logam mula-mula (ppm) 
C1 : konsentrasi ion logam setelah proses adsorpsi (ppm) 
V : volume ion logam (L) 
m : massa silika gel (gram) 
Ep : Efisiensi adsorpsi (%) 
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Berdasarkan analisis data menggunakan rumus tersebut, maka 
diperoleh nilai daya adsorpsi dan efisiensi adsorpsi silika gel hasil sintesis 
menggunakan variasi asam sulfat 4, 5, dan 6 M. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
54 
 
BAB IV 
HASIL PENELITIAN DAN PEMBAHASAN  
 
A. Hasil Penelitian 
Hasil dari penelitian ini yaitu adsorben berupa silika gel dari abu vulkanik 
Gunung Kelud yang memiliki tekstur serbuk halus dan berwarna putih. Larutan 
natrium silikat yang dihasilkan dari peleburan 6 gram abu vulkanik Gunung 
Kelud dengan 200 mL NaOH adalah 150 mL. Banyaknya silika gel yang 
diperoleh dari reaksi asam sulfat dengan 50 mL natrium silikat dan efisiensi 
produksi silika gel hasil sintesis terdapat pada Tabel 6. 
Tabel 6. Efisiensi Produksi Silika Gel Hasil Sintesis dengan Variasi 
Konsentrasi Asam yang Digunakan. 
Konsentrasi H2SO4 
mula-mula (M) 
Berat silika gel yang 
diperoleh (gram) 
Efisiensi produksi 
(%) 
4 0,239 3,98 
5 0,249 4,15 
6 0,356 5,93 
Hasil sintesis silika gel tersebut dikarakterisasi kemudian dibandingkan 
dengan silika gel pembanding yaitu Kiesel Gel 60G buatan E-Merck. 
Karakterisasi yang dilakukan meliputi keasaman, kadar air, gugus fungsi, 
struktur silika gel, daya adsorpsi silika gel serta efisiensi adsorpsi terhadap ion 
logam Cu(II) dan Ni(II). Berdasarkan uji kadar air silika gel diperoleh rumus 
kimia silika gel hasil sintesis dan pembandingnya. Data keasaman, kadar air total 
dan rumus kimia silika gel hasil sintesis dan kiesel gel 60G dapat dilihat pada 
Tabel 7. Perhitungan selengkapnya dapat dilihat pada Lampiran 5 dan 7.  
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Tabel 7. Keasaman, Kadar Air, dan Rumus Kimia Silika Gel Hasil 
Sintesis dan Kiesel Gel 60G 
No Jenis silika gel 
Keasaman 
(mmol/gram) 
Kadar air total 
(%) 
Rumus kimia 
SiO2.xH2O 
1. 
SG-H2SO4 4 M 3,006 
10,784 SiO2.1,0705H2O 
2. 
SG-H2SO4 5 M 
3,2442 11.765 
SiO2. 0,8130H2O 
3. 
SG-H2SO4 6 M 3,5614 24,302 SiO2. 0,9166H2O 
4. 
Kiesel Gel 60G 
3,8390 
5  
SiO2.0,1755H2O 
Selanjutnya karakterisasi silika gel menggunakan alat instrumen 
spektroskopi FTIR yang bertujuan untuk mengetahui adanya perbedaan jenis 
vibrasi atom yang ada. Selain itu, untuk mendeteksi adanya gugus silanol (Si-
OH), siloksan (Si-O-Si), gugus S-H dan gugus lainnya. Karakterisasi dilakukan 
terhadap abu vulkanik Gunung Kelud setelah kalsinasi sebelum dan sesudah 
pencucian menggunakan asam klorida 0,1 M. Spektra yang diperoleh 
ditunjukkan pada Gambar 8 sedangkan interpretasinya ditunjukkan padam Tabel 
8. 
 
Gambar 8. Spektra FTIR Abu Vulkanik Gunung Kelud Sebelum dan 
Sesudah Pencucian 
Collection time: Wed Nov 19 07:34:21 2014 (GMT+07:00)
Mon Mar 30 09:22:54 2015 (GMT+07:00)
No peak table for the selected spectrum!
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Tabel 8. Interpretasi Spektra FTIR Abu Vulkanik Gunung Kelud 
Sebelum dan Sesudah Pencucian HCl 0,1 M 
i 
Bilangan Gelombang 
Abu Sebelum 
Pencucian (cm
-1
) 
Bilangan Gelombang 
Abu Setelah 
Pencucian (cm
-1
) 
Jenis Vibrasi 
3460,83 3462,44 Regangan OH 
(SiOH) 
1639,19 1635,64 Bengkokan OH 
(SiOH) 
1071,45 1057,66 Regangan Asimetri 
SiO (SiOSi) 
462,44 461,37 Bengkokan SiOSi 
 
Silika gel hasil sintesis digunakan untuk mengadsorpsi ion logam Cu(II) 
dan Ni(II). Filtrat hasil adsorpsi dan endapan kemudian dipisahkan lalu 
dikarakterisasi. Silika gel hasil sintesis berupa endapan pada proses adsorpsi 
dikeringkan lalu dikarakterisasi menggunakan spektroskopi FTIR yang bertujuan 
untuk mengetahui gugus fungsional yang terdapat pada silika gel hasil sintesis 
sebelum dan sesudah adsorpsi. Filtrat hasil adsorpsi kemudian dikarakterisasi 
menggunakan spektroskopi serapan atom yang bertujuan untuk mengetahui 
konsentrasi silika gel pada ion logam Cu(II) dan Ni(II) yang tidak teradsorpsi. 
Spektra FTIR Kiesel Gel 60G E’Merck dan spektra FTIR silika gel hasil sintesis 
ditunjukkan pada Gambar 9a dan 9b.  
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(a) (b) 
Gambar 9. Spektra IR Kiesel Gel 60G E’Merck dan Spektra FTIR Silika Gel hasil 
sintesis 
 
 
   Spektra FTIR Silika Gel H2SO4 5 M Sebelum dan Sesudah Adsorpsi Ion 
Cu(II) ditunjukkan pada Gambar 10. Hasil interpretasi spektra FTIR dari silika 
gel hasil sintesis H2SO4 5 M sebelum dan sesudah adsorpsi ion Cu(II) 
ditampilkan pada Tabel 9. 
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Gambar 10. Spektra FTIR Silika Gel H2SO4 5 M Sebelum dan Sesudah 
Adsorpsi Ion Cu(II) 
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Tabel 9. Interpretasi Spektra FTIR dari silika gel H2SO4 5 M Sebelum dan 
Sesudah Adsorpsi Ion Cu(II) 
*Bilangan 
Gelombang 
Kiesel Gel 
60G 
E’Merck 
(cm
-1
) 
Bilangan 
Gelombang 
SG-H2SO4 5 
M sebelum 
adsorpsi Cu 
(cm
-1
) 
Bilangan 
Gelombang 
SG-H2SO4 
5 M setelah 
adsorpsi 
Cu 
(cm
-1
) 
Jenis Vibrasi 
3462,29 3443,63 3446,61 Regangan –OH (Si-OH) 
1636,79 1644,28 1644,19 Bengkokan –OH (Si-OH) 
1110,63 1012,83 1036,89 Regangan asimetri  
Si-O (Si-O-Si) 
470,58 440,58 440,40 Bengkokan Si-O-Si 
*Sumber (Yuri Melantika Azizah, 2015) 
   Spektra FTIR Silika Gel H2SO4 4 M Sebelum dan Sesudah Adsorpsi Ion 
Ni(II) ditunjukkan pada Gambar 11. Hasil interpretasi spektra FTIR dari silika 
gel H2SO4 4 M sebelum dan sesudah adsorpsi ion Cu(II) dan Ni(II) ditampilkan 
pada Tabel 10. 
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Gambar 11. Spektra IR Silika Gel H2SO4 4 M Sebelum dan Sesudah 
Adsorpsi Ion Ni(II) 
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Tabel 10. Interpretasi Spektra FTIR dari Silika Gel H2SO4 4 M Sebelum dan 
Sesudah Adsorpsi Ion Nikel(II) 
Bilangan 
Gelombang SG-
H2SO4 4 M sebelum 
adsorpsi Ni (cm
-1
) 
Bilangan Gelombang 
SG-H2SO4 4 M 
setelah adsorpsi Ni 
(cm
-1
) 
Jenis Vibrasi 
3449,30 3448,32 Regangan –OH (Si-OH) 
1648,01 1648,01 Bengkokan –OH (Si-OH) 
1116,38 1000,55 Regangan asimetri  
Si-O (Si-O-Si) 
438,95 445,75 Bengkokan Si-O-Si 
 
Adsorpsi silika gel hasil sintesis menggunakan H2SO4 4 M, 5 M dan 6 M 
bertujuan untuk mengetahui pengaruh daya adsorpsi (D) dan efisiensi adsorpsi 
(Ep) ion logam Cu(II) dan Ni(II). Daya adsorpsi dan efisiensi adsorpsi silika gel 
hasil sintesis dan Kiesel Gel 60G ditunjukkan pada Tabel 11 dan 12. 
Tabel 11. Daya Adsorpsi dan Efisiensi Adsorpsi Silika Gel Hasil Sintesis 
terhadap Ion Logam Cu(II) 
Jenis silika 
gel 
Berat 
Silika gel 
(gram) 
Cu 
awal 
(ppm) 
Cu 
sisa 
(ppm) 
Cu 
Teradsorp 
(ppm) 
D rata-
rata 
(mg/g) 
Ep rata-
rata 
(%) 
KG-60G 0,1 10,932 0,5424 10,3898 1,0390 95,0440 
 0,1 10,932 0,5412 10,3910 
SG-AK 
H2SO4 4 M 
0,1 10,932 0,5780 10,3542 1,0353 94,7055 
 0,1 10,932 0,5796 10,3526 
SG-AK 
H2SO4 5 M 
0,1 10,932 0,2352 10,6970 1,0696 97,8467 
 0,1 10,932 0,2356 10,6966 
SG-AK 
H2SO4 6 M 
0,1 10,932 0,5912 10,3410 1,0342 94,6012 
 0,1 10,932 0,5892 10,3430 
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Tabel 12. Daya Adsorpsi dan Efisiensi Adsorpsi Silika Gel Hasil Sintesis 
terhadap Ion Logam Ni(II) 
Jenis silika 
gel 
Berat 
Silika gel 
(gram) 
Ni 
awal 
(ppm) 
Ni sisa 
(ppm) 
Ni 
Teradsorp 
(ppm) 
D rata-
rata 
(mg/g) 
Ep rata-
rata 
(%) 
KG-60G 0,1 8,63 10,2120 -1,582 -0,158 -18,372 
 0,1 8,63 10,2190 -1,589 
SG-AK 
H2SO4 4 M 
0,1 8,63 0,0584 8,5716 0,8572 99,3244 
 0,1 8,63 0,0582 8,5718 
SG-AK 
H2SO4 5 M 
0,1 8,63 0,1310 8,4990 0,8499 98,4797 
 0,1 8,63 0,1314 8,4986 
SG-AK 
H2SO4 6 M 
0,1 8,63 0,1826 8,4474 0,8447 97,8824 
 0,1 8,63 0,1829 8,4471 
 
   Berdasarkan Tabel 11, daya adsorpsi dan efisiensi adsorpsi yang optimum 
untuk adsorpsi ion logam tembaga(II) adalah silika gel hasil sintesis 
menggunakan asam sulfat 5 M. Berdasarkan Tabel 12, daya adsorpsi dan 
efisiensi adsorpsi yang optimum untuk adsorpsi ion logam nikel(II) adalah silika 
gel hasil sintesis menggunakan asam sulfat 4 M. 
  Silika gel hasil sintesis dikarakterisasi dengan XRD untuk mengetahui 
struktur kristal silika gel hasil sintesis. Difraktogram abu vulkanik Kelud setelah 
kalsinasi, silika gel hasil sintesis dengan asam sulfat 5 M dan kiesel gel 60G 
ditunjukkan pada Gambar 12, 13 dan 14. 
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Gambar 12. Difraktogram Abu Vulkanik Kelud Setelah Kalsinasi 
 
Gambar 13. Difraktogram Kiesel Gel 60G 
 
Gambar 14. Silika Gel Hasil Sintesis dengan Asam Sulfat 5 M 
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  Hasil dari difraktogram pada abu vulkanik Gunung Kelud 2014 setelah 
dikalsinasi menunjukkan struktur senyawa yang amorf dan terdapat sedikit 
puncak yang menunjukan struktur yang kristalin. Menurut Kalaphaty (2000), 
bentuk puncak yang melebar dengan pusat puncak disekitar 2θ menunjukkan 
bahwa silika bersifat amorf. Silika yang amorf menunjukkan bahwa penyusunan 
atom terjadi secara acak dengan derajat keteraturan yang rendah. Pada 
difraktogram muncul puncak pada 2θ; 29,924. Jika dibandingkan dengan data 
JCPDS nomor 83-1833, puncak ini menunjukkan bahwa abu vulkanik Gunung 
Kelud mengandung senyawa SiO2. Hasil XRD Kiesel gel 60G memiliki bentuk 
kristal yang amorf ditunjukkan dengan adanya puncak kecil berintensitas rendah yang 
tidak teratur. Hasil XRD silika gel hasil sintesis juga menunjukkan bahwa bentuk 
kristal silika gel amorf. 
B. Pembahasan 
1. Preparasi Abu Vulkanik Gunung Kelud 
Tahap preparasi abu vulkanik Gunung Kelud 2014 yaitu abu diayak 
menggunakan ayakan 200 mesh. Menurut Soeswanto dan Nunik (2011: 21) 
tujuan penggunaan ayakan 200 mesh yaitu untuk mempercepat dan memperbesar 
difusi massa NaOH ke dalam pori-pori untuk mempercepat reaksi. Abu yang 
lolos ayakan 200 mesh dilakukan proses kalsinasi menggunakan muffle furnace 
dengan suhu 700
o
C selama 4 jam. Proses kalsinasi ini bertujuan untuk 
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menghilangkan pengotor organik dan mengoksidasi karbon menjadi gas CO2 dan 
H2O. Suhu yang baik untuk pengabuan dalam preparasi silika adalah 700
o
C 
karena menghasilkan abu yang berwarna putih dan kadar abu mulai konstan. 
Pada pengabuan dengan suhu 500
o
C dan 600
o
C masih terdapat adanya pengotor 
seperti karbon berwarna hitam yang artinya proses pengabuan belum sempurna 
(Isnawan, 2013: 33). Selain itu, pengabuan dengan suhu 700
o
C akan 
menghasilkan abu dengan kandungan silika bertekstur amorf (Nuryono & 
Nursito, 2005: 28). Abu dengan struktur amorf selain dapat mengoptimalkan 
silika yang dihasilkan, abu juga lebih mudah dilebur.  
2. Pencucuian Abu Vulkanik dengan HCl 0,1 M 
 Tahap pencucian abu vulkanik Gunung Kelud dilakukan dengan cara 
merendam abu vulkanik yang sudah diabukan dengan asam klorida 0,1 M 
melalui pengadukan selama 1 jam kemudian didiamkan 24 jam. Penggunaan 
asam klorida bertujuan untuk memurnikan abu kelud agar bebas dari oksida 
logam yang tidak diinginkan. Abu  setelah perendaman, disaring dan dibilas 
menggunakan aqua demineralisata hingga pH netral (pH 7). Kadar silika yang 
terdapat pada abu setelah diekstraksi dengan HCl menjadi meningkat karena 
kandungan K, Fe, Ca sebagai pengotor turun akibat larut dalam HCl. Larutnya 
pengotor dalam asam klorida berdasarkan reaksi berikut. 
K2O (s) + 2HCl (aq)  2KCl (aq) + H2O (l) 
Fe2O (s) + 6HCl (aq)  2FeCl (aq) + 3H2O (l) 
CaO (s) + 2HCl (aq)  CaCl2 (aq) + H2O (l) 
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3. Karakteristik Spektra IR Abu Sebelum dan Sesudah Pencucian dengan 
HCl 0,1 M 
Tahap karakterisasi ini bertujuan untuk mengetahui gugus-gugus yang 
terdapat dalam abu vulkanik Gunung Kelud sebelum dan sesudah dicuci dengan 
asam klorida. Selain itu juga untuk mengetahui gugus-gugus yang hilang selama 
proses pencucian. Berdasarkan spektra FTIR abu vulkanik sebelum pencucian 
pada Gambar 8, terdeteksi adanya serapan di daerah panjang gelombang 3460,83 
cm
-1
 yang menunjukan adanya regangan OH pada SiOH. Selain itu terdapat 
serapan di daerah panjang gelombang 1639,19 cm
-1
 yang menunjukan vibrasi 
bengkokan –OH pada Si-OH; panjang gelombang 1071,45 cm-1 menunjukkan 
vibrasi regangan asimetri gugus SiO dari SiOSi; dan panjang gelombang 
462,44 cm
-1
 menunjukkan vibrasi bengkokan dari gugus SiOSi. Untuk spektra 
FTIR abu vulkanik setelah pencucian pada Gambar 8, terdeteksi adanya serapan 
di daerah panjang gelombang 3462,44 cm
-1
 yang menunjukan adanya regangan 
OH pada SiOH. Selain itu terdapat serapan di daerah panjang gelombang 
1635,64 cm
-1
 yang menunjukan vibrasi bengkokan –OH pada Si-OH; panjang 
gelombang 1057,66 cm
-1
 menunjukkan vibrasi regangan asimetri gugus SiO 
dari SiOSi; dan panjang gelombang 461,37 cm-1 menunjukkan vibrasi 
bengkokan dari gugus SiOSi.  
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4.   Sintesis Silika Gel 
 Tahap sintesis silika gel diawali dengan pembuatan natrium silikat 
dengan cara mendidihkan abu vulkanik dengan 3 M NaOH selama 1 jam  lalu 
didiamkan 18 jam kemudian natrium silikat yang terbentuk disaring. Menurut 
Dwi Erikawati (2015: 63), silika gel paling banyak dihasilkan dari pemanasan 
SiO2 dengan 3 M NaOH. 
 Proses pemanasan sampai mendidih menggunakan alat teflon yang 
merupakan alat berbahan non-silika sehingga tidak bereaksi dengan larutan saat 
proses pembentukan natrium silikat. Selain itu, agar tidak mempengaruhi kadar 
silika abu vulkanik yang bereaksi dengan 3 M NaOH. Pada proses pemanasan 
sampai mendidih terjadi reaksi antara silika dengan NaOH akan menghasilkan 
garam natrium silikat berdasarkan persamaan reaksi berikut.  
SiO2 (s) + 2NaOH (aq)  Na2SiO3 (aq) + H2O (l) 
 Larutan natrium hidroksida dapat mengalami penguraian sempurna 
(terdisosiasi) jika dilarutkan di dalam air membentuk ion Na
+
 dan OH
- 
dengan 
perbandingan mol yang sama.  
NaOH (aq) + H2O (aq)   Na
+
  +  OH
-
  +  H2O 
 Menurut Mujiyanti (2010), atom O pada SiO2 yang bersifat elektronegatif 
tinggi menyebabkan Si bersifat elektropositif sehingga terbentuk intermediet 
[SiO2OH] yang tidak stabil. Selanjutnya terjadi dehidrogenasi, ion Na
+
 akan 
berikatan dengan SiO3
2-
 membentuk natrium silikat sedangkan ion OH yang 
66 
 
kedua berikatan dengan hidrogen membentuk molekul air. Mekanisme reaksi 
pembentukan natrium silikat ditunjukkan pada Gambar 15. 
 
Gambar 15. Mekanisme Pembentukan Natrium Silikat (Sumber: Nurul Anisha 
Hakim, 2015) 
 
 Tahap selanjutnya yaitu pembuatan silika gel menggunakan asam sulfat 
dengan metode sol gel. Penambahan asam sulfat ke dalam larutan natrium silikat 
menyebabkan terjadinya pembebasan asam silikat dari natrium silikat karena 
adanya kondensasi dari silikat. Silika gel yang semakin banyak dan cepat 
terbentuk, sejalan dengan besarnya konsentrasi asam yang ditambahkan. Reaksi 
pembentukan asam silikat adalah sebagai berikut. 
Na2SiO3(aq) + H2O(l) + 2H
+
(aq)    Si(OH)4(aq) + 2Na
+
(aq) 
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 Pada suasana asam, atom oksigen dari gugus Si=O menyerang H
+
 dari 
asam sulfat. Penambahan asam menyebabkan semakin tinggi konsentrasi proton 
H
+
 dalam natrium silikat. Sebagian gugus siloksi (Si-O-) membentuk gugus 
silanol (Si-OH) yang pada kondisi ini terjadi proses kondensasi. Si(OH)4 
terpolimerisasi membentuk ikatan silang ≡Si-O-Si≡ hingga terbentuk gel. 
Penambahan asam yang berlebih menyebabkan gugus silikat terprotonasi 
sempurna sehingga asam silikat bebas terbentuk dan terjadi pembentukan ikatan 
siloksan  (Nuryono & Nursito, 2005: 25-26). Mekanisme reaksi pembentukan 
asam silikat ditunjukkan pada Gambar 16. 
 
Gambar 16. Mekanisme Reaksi Pembentukan Asam Silikat 
 Asam silikat dengan cepat mengalami polimerisasi membentuk poli asam 
silikat membentuk dimer, trimer dan akhirnya membentuk polimer asam silikat. 
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Polimerisasi asam silikat terus berlangsung membentuk bola-bola polimer yang 
disebut silika primer. Gugus silanol dari partikel-partikel silika primer saling 
berdekatan sehingga mengalami kondensasi disertai dengan pelepasan molekul 
air sampai terbentuk gel. 
 Mekanisme reaksi pada proses ini tergantung dalam kondisi asam atau 
basa. Pada kondisi asam, reaksi hidrolisis relatif lebih cepat dibanding reaksi 
kondensasi. Pada kondisi basa, reaksi kondensasi berlangsung relatif lebih cepat 
terhadap reaksi hidrolisis. Gel yang terbentuk disebut alkogel yang bersifat lunak 
dan tidak kaku. Menurut Scott (1993), mekanisme pembentukan gel ditunjukkan 
pada Gambar 17. 
 
Gambar 17. Pembentukan Gel Silika (Sumber: Agus Prastiyanto, dkk, 2008) 
 Alkogel memiliki ukuran partikel yang lebih besar dari partikel silika 
primer. Proses pembentukan alkogel seperti pada Gambar 18. 
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Gambar 18. Proses Pembentukan Alkogel (Ismiati Sholikha, dkk, 2010) 
 Alkogel yang terbentuk didiamkan selama 18 jam hingga terbentuk gel 
yang sempurna. Pendiaman 18 jam disebut proses sinerisis, dan akan terjadi 
kondensasi antara bola-bola polimer yang terus berlanjut diikuti kondensasi 
untuk menghasilkan polimer jaringan SiO2 dengan jembatan okso. Hidrolisis 
menghasilkan konversi ikatan Si-OR ke Si-OH, memadat dan terjadi penyusutan 
volume alkogel yang disebabkan kondensasi disertai pelepasan larutan garam.  
Proses sinerisis terjadi dalam suatu daerah terdelokalisasi menuju pembentukan 
partikel sol hingga diakhir proses terbentuk gel yang disebut hidrogel. Menurut 
Robi Maulana dkk (2014: 38), hidrogel terbentuk pada pH antara 8-10, 
sedangkan pada pH 7 membentuk gel kaku yang selanjutnya didiamkan untuk 
melalui tahap pematangan, kekuatan silika gel, ukuran partikel dan pori menjadi 
homogen. Hidrogel selanjutnya dicuci menggunakan aquademineralisata hingga 
pH sisa pencucian bersifat netral agar garam natrium sisa proses sinerisis yang 
tidak sempurna terlarut. 
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 Gel yang terbentuk selanjutnya dikeringkan untuk mengeliminasi air yang 
terdapat dalam pori-pori atau permukaan hidrogel. Hasil dari proses pengeringan 
hidrogel berupa silika padatan putih halus yang disebut serogel. Silika gel ini 
memiliki rumus SiO2.xH2O dengan kadar air yang bervariasi. Serogel selanjutnya 
digerus dan diayak untuk menyamakan ukuran serogel dan luas permukaannya. 
Luas partikel yang kecil, maka luas permukaannya semakin besar sehingga 
adsorbat yang terserap semakin banyak dan proses adsorbsi semakin efektif. 
 Jumlah silika gel yang dihasilkan dari sintesis menggunakan variasi 
konsentrasi asam sulfat berbeda-beda. Asam sulfat dengan konsentrasi 5 M 
memiliki efisiensi produktivitas paling besar. Hal ini disebabkan karena semakin 
kuat asam yang digunakan, maka jumlah H
+
 dalam larutan semakin banyak. 
Pembentukan gel juga semakin cepat sehingga semakin kecil jumlah asam yang 
diperlukan dan proses akan semakin optimal. Nilai efisiensi produksi silika gel 
menggunakan asam sulfat 4 M, 5 M, dan 6 M berturut-turut yaitu 3.98%, 4,15%, 
5,93%. 
5.  Keasaman Silika Gel 
 Keasaman silika gel diuji bertujuan untuk mengetahui kemampuan silika 
dalam mendonorkan proton dan mengetahui pengaruhnya terhadap kemampuan 
adsorpsi dari silika gel hasil sintesis dengan menggunakan asam sulfat dan kiesel 
gel 60G buatan E-Merck. Dalam penelitian ini, penentuan keasaman silika gel 
dilakukan dengan metode volumetri. 
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 Sebanyak 0,05 gram silika gel hasil sintesis dan kiesel gel 60G sebagai 
pembanding, direndam menggunakan 7,5 mL larutan NaOH 0,1 M (yang telah 
distandarisasi menjadi 0,1041 M dapat dilihat pada Lampiran 3) selama 24 jam. 
Pada perendaman ini, terjadi interaksi antara gugus Si-OH dengan OH dengan 
reaksi sebagai berikut, 
≡Si-OH (aq) + OH- (aq)  ≡Si-O- (aq) + H2O (l) 
   Campuran silika gel dengan NaOH selanjutnya didekantir sehingga 
menghasilkan larutan NaOH sisa. Larutan NaOH sisa dititrasi dengan larutan 
HCl 0,1 M (yang telah distandarisasi menjadi 0,098 M dapat dilihat dilampiran 
3). Pada tahap ini, terjadi reaksi penetralan H
+
 dari larutan HCl yang terbentuk 
oleh ion OH
-
 yang berasal dari larutan NaOH sisa perendaman dengan reaksi 
sebagai berikut, 
     H
+ 
(aq) + OH
- 
(aq)  H2O (l) 
   Keasaman silika gel diperoleh dari selisih jumlah mmol NaOH awal 
dengan jumlah  mmol NaOH sisa perendaman dengan silika gel hasil sintesis dan 
Kiesel 60G selama 24 jam. Keasaman silika gel hasil sintesis dengan silika 
Kiesel 60G dapat dilihat pada Tabel 7. Berdasarkan tabel tersebut dapat dilihat 
bahwa nilai keasaman ketiga jenis adsorben hasil sintesis hampir sama dengan 
pembanding Kiesel 60G. Nilai keasaman silika gel hasil sintesis dengan H2SO4 4 
M, 5 M, 6 M dan silika gel Kiesel 60G beturut-turut yaitu 3,006; 3,2442; 3,5614 
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dan 3,8390. Semakin besar konsentrasi asam yang ditambahkan pada sintesis 
silika gel, maka keasamannya semakin tinggi karena makin banyak gugus silanol 
yang dimiliki oleh silika hasil sintesis. Hal ini disebabkan karena pengaruh ion 
H
+
 yang jumlahnya semakin banyak. Semakin banyak gugus silanol pada silika, 
maka kemampuan untuk mengikat molekul air yang terjadi melalui ikatan 
hidrogen semakin banyak (Maulana Yusuf dkk, 2014: 23).  
6.   Kadar Air Silika Gel 
Penentuan kadar air silika gel bertujuan untuk mengetahui jumlah air 
yang dilepaskan oleh silika gel selama pemijaran pada suhu 600
o
C per gram 
silika gel selama 2 jam. Kemampuan maksimal silika gel dalam mengadsorpsi air 
dari uap air jenuh disebut kapasitas air. Kapasitas adsorpsi air dilakukan dengan 
cara pemanasan pada temperatur 100
o
C selama 4 jam terhadap silika gel yang 
telah dijenuhkan dengan uap air. Kapasitas air merupakan selisih berat sebelum 
dan setelah pemanasan dihitung per 1 gram silika gel kering. Molekul air yang 
dilepas berasal dari pemutusan ikatan hidrogen antara molekul air dengan gugus 
silanol dan hasil kondensasi dari silanol.  
Penentuan kadar air dilakukan dengan cara menimbang 0,05 gram silika 
hasil sintesis lalu dikeringkan dengan oven pada suhu 100
o
C selama 4 jam. 
Kemudian diamkan dalam desikator lalu ditimbang. Pada proses pemanasan, 
terjadi pelepasan air yang terikat secara lemah pada permukaan silika gel yang 
disebut sebagai air yang terikat secara fisik yang dapat diuapkan melalui 
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temperatur rendah. Silika gel kemudian dipanaskan kembali menggunakan muffle 
furnace pada suhu 600
o
C selama 2 jam. Menurut Nuryono dan Narsito (2005: 
28) pada temperatur antara 120
o
C – 580oC terjadi penurunan akibat proses 
pemutusan ikatan hidrogen pada lapisan pertama, sedangkan temperatur di atas 
580
o
C berlangsung kondensasi gugus silanol dan silokan. Reaksi pelepasan air 
dapat dilihat pada Gambar 19. 
Si O H O
HH
Si OH + H2O
2 Si OH Si O Si + H2O
 
Gambar 19. Reaksi Pelepasan Air (Nuryono & Narsito, 2004) 
Berdasarkan Tabel 7 dapat dilihat bahwa kadar air  silika hasil sintesis 
dengan H2SO4 4 M, 5 M, 6 M dan Kiesel 60G berturut-turut yaitu 10,784 %; 
11.765%; 24,302 % dan 5 %. Semakin besar konsentrasi asam sulfat yang 
digunakan, nilai kadar air juga semakin besar. Hal ini disebabkan karena semakin 
tinggi konsentrasi yang ditambahkan berarti semakin banyak jumlah proton yang 
berada dalam larutan akibatnya meningkatkan jumlah gugus silanol dan mampu 
menjebak banyak molekul air sebagai hidrat.  
Data kadar air dapat digunakan untk menentukan rumus kimia silika gel 
yang dihasilkan dengan asumsi bahwa silika hanya terdiri dari SiO2 dan H2O. Hal 
tersebut dijelaskan sebagaimana mekanisme reaksi hasil pembentukan silika gel 
menurut Rouessac da Rouessac (2000: 52) adalah sebagai berikut : 
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Na2SiO3 
   
 
→   [       ]
   
→  [               ]
     
→    (SiO2)n. (H2O)x 
Berdasarkan Tabel 7 rumus kimia silika gel hasil sintesis menggunakan 
H2SO4 4 M, 5 M, 6 M, dan silika kiesel 60G berturut-turut yaitu 
SiO2.1,0705H2O; SiO2.0,8130H2O; SiO2.0,9166H2O dan SiO2.0,1755H2O.  
7.   Adsorpsi Ion Logam Cu(II) dan Ni(II) 
Penentuan daya adsorpsi silika hasil sintesis dengan H2SO4 dan silika 
kiesel gel 60G terhadap ion logam dapat diketahui melalui perubahan konsentrasi 
yang terjadi pada larutan ion (yang telah diketahui konsentrasinya) sebelum 
ditambahkan silika gel hasil sintesis dan kiesel gel 60G dengan konsentrasi ion 
logam setelah ditambahkan dengan silika gel hasil sintesis dan silika kiesel gel 
60G. Silika gel hasil sintesis dan silika kiesel 60G dapat mengadsorpsi ion logam 
ditunjukkan dengan berkurangnya konsentrasi ion logam setelah ditambahkan 
dengan silika gel tersebut.  
Proses adsorpsi ion logam Cu(II) dan Ni(II) pada silika gel dilakukan 
dengan cara menambahkan 0,1 gram silika gel ke dalam 10 mL larutan ion logam 
Cu(II) dan Ni(II) 10 ppm. Adsorpsi dilakukan pada suhu kamar dengan 
menggunakan shaker selama 90 menit. Kemudian diendapkan dengan alat 
sentrifuge selama 30 menit dengan kecepatan 2000 rpm agar dapat mengendap 
secara sempurna, kemudian dipisahkan antara padatan dan cairan dengan 
penyaringan. 
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Pada Tabel 11 menunjukkan bahwa daya adsorpsi silika gel hasil 
sintesis H2SO4 4, 5, 6 M, dan silika kiesel gel 60G terhadap ion logam Cu(II) 
berturut-turut yaitu 1,0353; 1,0696; 1,0342 dan 1,0390 mg/g. Efisiensi 
adsorpsinya yaitu 94,7055; 97,8467; 94,6012 dan 95,0440%. Nilai efisiensi 
adsorpsi optimum terhadap ion logam Cu(II) yaitu menggunakan silika gel hasil 
sintesis H2SO4 5 M. Berdasarkan data tersebut dapat diketahui bahwa efisiensi 
adsorpsi silika gel hasil sintesis menggunakan H2SO4 tidak memiliki perbedaan 
yang signifikan dengan kiesel gel 60G sebagai pembanding. Dengan demikian, 
silika gel hasil sintesis sangat berpotensi menjerap ion logam berat Cu(II). Pada 
Tabel 12, menunjukkan bahwa daya adsorpsi silika gel hasil sintesis H2SO4 4 , 
5, 6 M, dan silika kiesel gel 60G terhadap ion logam Ni(II) memiliki nilai 
berturut-turut yaitu 0,8572; 0,8499; 0,8447 dan -0,158 mg/g. Efisiensi 
adsorpsinya yaitu 99,3244; 98,4797; 97,8824 dan -18,372%. Nilai efisiensi 
adsorpsi optimum terhadap ion logam Ni(II) yaitu menggunakan silika gel hasil 
sintesis H2SO4 4 M. Efisiensi adsorpsi silika kiesel gel 60G menunjukkan hasil 
yang kurang baik karena bernilai negatif. Hal ini disebabkan karena sifat kiesel 
gel yang higroskopis sehingga kandungan ion logam Ni dan air pada kiesel gel 
semakin bertambah, maka saat pengujian Ni yang tersisa menjadi bertambah. 
Data adsorpsi jika dibandingkan dengan data kadar air memberikan 
hasil yang tidak sesuai. Menurut Nuryono dan Narsito (2005: 29), kenaikan 
konsentrasi menyebabkan kapasitas adsorpsi juga naik. Kapasitas adsorpsi 
tergantung pada banyaknya gugus silanol yang terdapat pada permukaan. 
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Ketidaksesuaian ini diduga karena kadar air silika gel hasil sintesis dengan 
H2SO4 yang berasal dari air hidrat lebih dominan dari pada yang berasal dari 
gugus silanol. Adanya ketidakteraturan susunan permukaan silika dapat 
menyebabkan jumlah distribusi per unit area bukan menjadi kemampuan 
adsorpsi silika gel walaupun gugus silanol dan silokan terdapat pada permukaan 
gel. Menurut Oscik (1982), kemampuan adsorpsi silika gel terhadap air tidak 
sebanding dengan jumlah gugus silanol dan siloksan yang ada di permukaan 
silika gel, namun tergantung pada distribusi gugus OH per unit area adsorben. 
Berdasarkan prinsip Hard and Soft Acids-Bases (HSAB) diperoleh 
informasi bahwa silika gel hasil sintesis merupakan adsorben basa keras 
sedangkan ion logam Cu(II) dan Ni(II) berada dalam daerah madya. Prinsip 
HSAB ini bertujuan untuk mengetahui mudah tidaknya proses adsorpsi 
berlangsung. Sifat dari senyawa-senyawa dalam silika gel dan ion logam yaitu 
bersifat ionik dengan interaksi yang didasarkan pada muatan ion positif dan 
negatif.  
Banyaknya ion logam Cu(II) dan Ni(II) yang teradsorpsi pada 
umumnya sebanding dengan jumlah situs aktif adsorben yaitu gugus silanol (Si-
OH) dan gugus siloksan (Si-O-Si). Semakin banyak situs aktif permukaan silika 
gel maka semakin efektif silika dalam mengadsorpsi ion logam Cu(II) dan 
Ni(II). Ikatan antara ion logam Cu(II) dan Ni(II) dengan gugus aktif pada silika 
gel melalui pembentukan ikatan koordinasi, pasangan elektron bebas O pada  
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Si-OH akan menempati orbital kosong yang dimiliki ion Cu(II) dan Ni(II) 
sehingga terbentuk kompleks koordinasi. Klasifikasi asam dan basa beberapa 
senyawa ion menurut prinsip Hard and Soft Acids-Bases (HSAB) ditampilkan 
pada Tabel 13. 
Tabel 13. Klasifikasi asam dan basa beberapa senyawa ion menurut prinsip 
Hard and Soft Acids-Bases (HSAB) dari Pearson. 
 
Kelas  Asam Basa 
Keras H
+
, Li
+
, Na
+
, K
+
, Be
2+
, 
Mg
2+
, Ca
2+
, Sr
2+
, Ti
4+
, 
Cr
3+
, Cr
6+
, Mn
2+
, Mn
7+
, 
Fe
3+
, Co
3+
, BF3, BCl3, 
AlCl3, AlH3, CO2, Si
4+
, 
HX (molekul ikatan 
hidrogen)  
H2O, NH3, N2H4, 
F
-
, Cl
-
, OH
-
, 
ROH, R2O, NO3
-
, ClO4
-
, 
CHCOO
-
, O
2-
, 
CO3
2-
, SO4
2-
, 
PO4
2- 
Daerah 
batas 
(madya) 
Fe
2+
, Co
2+
, Ni
2+
, Cu
2+
, 
Zn
2+
, Sn
2+
, Pb
2+
, C6H5, 
NO
+
, Sb
3+
, Bi
3+
, SO2 
C6H5NH2, N3
-
, 
N2, NO2
-
, Br
-
, 
SO3
- 
Lunak Cu
+
, Ag
+
, Au
+
, CH3Hg
+
, 
Hg2
2+
,Hg
2+
 Cd
2+
, Pd
2+
, 
Pt
2+
, Pt
4+
, Br2, Br
+
, I2, I
+
, 
O, Cl, Br, I, N, Atom-
Atom logam 
H
-
, C2H4, C6H6, 
CO, SCN
-
, CN
-
, 
I
-
, S
2-
, S2O3
2- 
 
Reaksi pengikatan ion logam Cu(II) dan Ni(II) pada gugus silanol dan siloksan 
ditunjukkan pada gambar 20a dan 20b. 
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Reaksi pengikatan ion logam Cu(II) dan Ni(II) pada gugus silanol (a) 
 
 
 
 
   Reaksi pengikatan ion logam Cu(II) dan Ni(II) pada gugus siloksan (b) 
Gambar 20. Reaksi Pengikatan Ion Logam Cu(II) dan Ni(II) pada 
Gugus Silanol (a) dan Silokan (b) (Dwi Erikawati, 2015) 
 
Silika gel dengan nilai daya adsorpsi dan efisiensi adsorpsi optimum 
selanjutnya dikarakterisasi dengan spektroskopi IR dan XRD. Pada spektra FTIR 
silika gel hasil sintesis H2SO4 5 M sebelum adsorpsi menunjukkan adanya 
puncak vibrasi pada panjang gelombang 3443,63 cm
-1
 yang menunjukkan vibrasi 
Si 
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Si 
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Si 
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regangan –OH dari Si-OH. Adanya gugus OH dipertegas dengan adanya vibrasi 
pada bilangan 1644,28 cm
-1
 yang menunjukkan adanya bengkokan gugus –OH 
dari Si-OH. Pada panjang gelombang 1012,83 cm
-1
 menunjukkan adanya vibrasi 
dari regangan asimetri Si-O (Si-O-Si). Pada panjang gelombang 440,58 cm
-1
 
menunjukkan adanya vibrasi dari bengkokan Si-O-Si. Spektra FTIR silika kiesel 
gel 60G buatan E-Merck menunjukkan adanya vibrasi regangan –OH (Si-OH) 
pada bilangan gelombang 3462,29 cm
-1
, vibrasi bengkokan –OH (Si-OH) pada 
panjang gelombang 1636,79 cm
-1
, vibrasi regangan asimetri Si-O (Si-O-Si) pada 
panjang gelombang 1110,63 cm
-1
, vibrasi bengkokan Si-O-Si pada panjang 
gelombang 470,59 cm
-1
 (Handini, 2015: 47). Spektra FTIR silika gel hasil 
sintesis dengan H2SO4 5 M setelah mengalami adsorpsi dengan Cu(II) 
menunjukkan adanya pergeseran bilangan gelombang. Pada bilangan gelombang 
3446,61 cm
-1
 menunjukkan adanya vibrasi regangan –OH (Si-OH) dan diperkuat 
dengan vibrasi bengkokan –OH(Si-OH) pada panjang gelombang 1644,19 cm-1. 
Pada panjang gelombang 1036,89 cm
-1
 menunjukkan adanya vibrasi regangan 
asimetri Si-O (Si-O-Si). Vibrasi bengkokan Si-O-Si terdeteksi pada panjang 
gelombang 440,40 cm
-1
.  
Pada spektra FTIR silika gel hasil sintesis H2SO4 4 M sebelum adsorpsi 
menunjukkan adanya puncak vibrasi pada panjang gelombang 3449,30 cm
-1
 yang 
menunjukkan vibrasi regangan –OH dari Si-OH. Adanya gugus OH dipertegas 
dengan adanya vibrasi pada bilangan 1648,01 cm
-1
 yang menunjukkan adanya 
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bengkokan gugus –OH dari Si-OH. Pada panjang gelombang 1116,38 cm-1 
menunjukkan adanya vibrasi dari regangan asimetri Si-O (Si-O-Si). Pada panjang 
gelombang 438,95 cm
-1 
menunjukkan vibrasi dari bengkokan Si-O-Si. Spektra 
FTIR silika gel hasil sintesis dengan H2SO4 4 M setelah mengalami adsorpsi 
dengan Ni(II) menunjukkan adanya pergeseran bilangan gelombang. Pada 
bilangan gelombang 3448,32 cm
-1
 menunjukkan adanya vibrasi regangan –OH 
(Si-OH) dan diperkuat dengan vibrasi bengkokan –OH(Si-OH) pada panjang 
gelombang 1648,01 cm
-1
. Pada panjang gelombang 1000,55 cm
-1
 menunjukkan 
adanya vibrasi regangan asimetri Si-O (Si-O-Si). Vibrasi bengkokan Si-O-Si 
terdeteksi pada panjang gelombang 445,75 cm
-1
.  
  Berdasarkan hasil difraktogrm XRD menunjukkan bahwa silika gel hasil 
sintesis menggunakan H2SO4 memiliki fasa yang amorf. Difraktogram XRD 
Kiesel gel 60G juga memiliki bentuk kristal yang amorf ditunjukkan dengan adanya 
puncak kecil berintensitas rendah yang tidak teratur. Silika dengan fasa yang amorf 
lebih mudah mengadsorpsi suatu adsorbat karena didalam fasa amorf struktur 
kristalnya kurang rapat dan masih terdapat banyak ruang kosong sehingga 
adsorbat akan menempati ruang kosong dalam fasa amorf dari adsorben. 
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     BAB V 
KESIMPULAN DAN SARAN 
 
A. Kesimpulan 
Berdasarkan hasil penelitian tentang modifikasi abu Kelud 2014 sebagai 
bahan adsoben ion logam Cu(II) dan Ni(II) dengan asam sulfat (H2SO4) dapat 
disimpulkan bahwa: 
1. Konsentrasi H2SO4 yang digunakan untuk sintesis silika gel dari abu 
vulkanik Gunung  Kelud yang optimal adalah 6 M. 
2. Hasil interpretasi spektra FTIR menunjukkan bahwa silika gel hasil sintesis 
menggunakan H2SO4 memiliki karakter yang mirip dengan kiesel gel 60G E-
Merck. Hasil intreprestasi difraktogram XRD menunjukkan bahwa struktur 
silika hasil sintesis adalah amorf. 
3. Nilai keasaman silika gel hasil sintesis menggunakan H2SO4 4 , 5 , dan 6 M 
berturut-turut yaitu 3,006; 3,2442 dan 3,5614 mmol/gram. Keasaman silika 
gel hasil sintesis lebih rendah dari keasaman kiesel gel 60G E-merck yang 
bernilai 3,8390 mmol/gram. 
4. Nilai kadar air silika gel hasil sintesis menggunakan H2SO4 4, 5, dan 6 M 
berturut-turut yaitu 10,784; 11.765 dan 24,302 %. Kadar air silika gel hasil 
sintesis lebih tinggi dari keasaman kiesel gel 60G E-merck yang bernilai 5%. 
5. Silika gel hasil sintesis dengan H2SO4 5 M mempunyai daya adsorpsi 
optimum terhadap ion logam Cu(II) dengan nilai 1,0353 mg/gram dan 
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efisiensi adsorpsi sebesar 97,8467%. Sedangkan silika gel hasil sintesis 
dengan H2SO4 4 M mempunyai daya adsorpsi optimum terhadap ion logam 
Ni(II) dengan nilai 0,8572 mg/gram dan efisiensi adsorpsi sebesar 
99,3244%. 
B. Saran 
Berdasarkan hasil penelitian ini, maka terdapat beberapa saran antara lain: 
1.  Perlu dilakukan penelitian lebih lanjut dengan metode yang lainnya. 
2. Perlu pengkajian lebih lanjut tentang karakteristik yang lain seperti porositas 
silika gel. 
3. Perlu pengkajian lebih lanjut aplikasi silika gel sebagai adsorben pada ion 
logam lain atau jenis adsorbat yang lain. 
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LAMPIRAN 1 
Pembuatan Larutan Asam Sulfat dengan Konsentrasi 4, 5, dan 6 M 
 
A. Pembuatan Larutan Asam Sulfat dengan konsentrasi 4 M, 5 M dan 6 M 
Asam sulfat dibuat dari asam sulfat pekat dengan konsentrasi 98% dengan 
massa jenis 1,8 kg/L 
 Molaritas H2SO4 pekat= 
                                       
       
⨯
    
   
 
     = 
         
  
⨯
    
   
 
   = 18 M 
 Kemudian dilakukan pengenceran dengan rumus sebagai berikut: 
V1. M1 = V2. M2 
 Keterangan  V1 = volume asam sulfat pekat yang diambil 
    M1 = Molaritas asam sulfat pekat 
    V2 = volume asam sulfat encer yang akan dibuat 
    M2 = Molaritas asam sulfat encer yang akan dibuat 
1. Volume H2SO4 pekat yang diambil untuk membuat H2SO4 4 M 
 V1 x 18 M  = 250 mL x 4 M 
  V1    =  
      ⨯   
  
   = 55,555 mL 
2. Volume H2SO4 pekat yang diambil untuk membuat H2SO4 5 M 
 V1 x 18 M  = 250 mL x 5 M 
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 V1     = 
      ⨯   
  
  = 69,444 mL 
3. Volume H2SO4 pekat yang diambil untuk membuat H2SO4 6 M 
V1 x 18 M  = 250 mL x 6 M 
 V1    = 
      ⨯    
  
  = 83,333 mL 
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LAMPIRAN  2 
Perhitungan Efisiensi Produksi Silika Gel Hasil Sintesis 
A. Efisiensi Produksi  
Silika gel yang dihasilkan = 
                             
                        
  100%  
a. Efisiensi produksi H2SO4 4 M = 
          
      
   100% = 3,98 % 
b. Efisiensi produksi H2SO4 5 M = 
          
      
   100% = 4,15% 
c. Efisiensi produksi H2SO4 6 M = 
          
      
   100% = 5,93% 
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LAMPIRAN 3 
Standarisasi NaOH 0,1 dan HCl 0,1 M 
 
A. Standarisasi NaOH 0,1 M 
1. Menimbang 1,260 gram asam oksalat dengan kaca arloji, kemudian di 
larutkan  dalam beakerglass menggunakan aquades. Kemudian 
dimasukkan dalam  labu ukur 100 mL dan tambahkan akuades hingga tepat 
tanda dan digojog hingga homogen.  
2. Sebanyak 5 mL larutan asam oksalat yang telah dibuat, dimasukkan dalam 
erlenmeyer dan 1 tetes indikator PP. 
3. Memasukkan larutan standar NaOH 0,1 M kedalam buret menggunakan 
corong. 
4. Menitrasi larutan asam oksalat yang telah diberi indikator PP tetes demi tetes 
hingga warna merah muda pada larutan berubah menjadi tak berwarna. 
5. Titrasi dilakukan sebanyak 3 kali (triplo). 
6. Mencatat volume titran dan menghitung molaritas NaOH yang sebenarnya. 
Reaksi yang terjadi dalam titrasi adalah sebagai berikut: 
2NaOH + H2C2O4. 2H2O → Na2C2O4 + 4 H2O 
Molaritas asam oksalat = 
                         
                      
 
   = 
                    
                ⨯                   
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   = 
        
   
    
   
 ⨯     
 ⨯  
        
       
 = 0,1 M 
Tabel 14. Titrasi untuk standarisasi NaOH 
Volume 
oksalat 
(mL) 
Volume 
NaOH 
(mL) 
Volume 
rata-rata 
oksalat 
(mL) 
5 9,6 
9,6 5 9,6 
5 9,6 
 
Maka konsentrasi sebenarnya dari NaOH adalah: 
      ⨯     
             ⨯             
 = 
    
    
   
Volume NaOH x M NaOH = 2 x M H2C2O4 x volume H2C2O4 
M NaOH   = 
  ⨯        ⨯            
          
 
M NaOH    = 
  ⨯     ⨯   
     
 = 0,1041 
B. Standarisasi Larutan HCl 0,1 M 
6. Menimbang 3,812 gram natrium tetra boraks menggunakan kaca arloji 
kemudian dimasukkan dalam beakerglass untuk dilarutkan dengan 
menggunakan akuades. Lalu dituangkan dalam labu takar 100 mL dan 
ditambahkan akuades hingga tepat tanda dan digojog hingga homogen.  
7. Sebanyak 5 mL larutan natrium tetraborat dimasukkan dalam erlenmeyer 
dan ditambahkan 1 tetes indikator MO. 
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8. Memasukkan larutan asam klorida 0,1 M yang akan distandarisasi 
kedalam buret yang telah dicuci dengan akuades dan dibilas dengan HCl 
0,1 M. 
9. Natrium boraks dititrasi tetes demi tetes dengan larutan HCl 0,1 M 
didalam burret hingga terjadi perubahan warna. Titrasi dilakukan 
sebanyak 3 kali. 
10. Mencatat volume titran dan menghitung molaritas HCl yang sebenarnya. 
Reaksi yang terjadi pada saat titrasi adalah sebagai berikut: 
Na2B4O7. 10 H2O + 2 HCl →  2 NaCl + 4 H3BO3 + 5H2O 
Molaritas asam oksalat = 
   
     
 
  = 
                    
                  ⨯                      
 
   = 
         
      
    
   
 ⨯     
 ⨯  
      
       
 = 0,1 M 
Tabel 15. Data titrasi untuk standarisasi NaOH 
Volume Na-boraks 
(mL) 
Volume 
HCl (mL) 
Volume rata-
rata Na-boraks 
(mL) 
5 12,8 
12,6 5 12,5 
5 12,5 
Maka konsentrasi sebenarnya dari NaOH adalah: 
     ⨯    
                 ⨯                
 = 
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Volume HCl x M HCl =2 x M Na2B4O7.10H2O x vol Na2B4O7.10 H2O 
M HCl = 
  ⨯                ⨯                    
         
 
M HCl= 
  ⨯     ⨯   
      
 = 0,0793 
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LAMPIRAN 4 
Penentuan Keasaman Silika Gel 
 
A. Dalam penentuan keasaman silika gel, larutan NaOH dan larutan HCl harus 
sudah distandarisasi terlebih dahulu. Hasil standarisasi larutan NaOH 0,1 M 
adalah 0,1041 M dan larutan HCl 0,1 M adalah 0,0793 M. Menentukan 
keasaman silika gel, dengan cara menghitung jumlah (mmol) NaOH yang 
bereaksi dengan silika gel menggunakan rumus :  
mmol NaOH yang bereaksi  = mmol NaOH awal – mmol NaOH sisa 
    = mmol NaOH awal – mmol NaOH titrasi 
Jumlah (mmol) NaOH yang bereaksi dengan silika gel berbanding lurus dengan 
jumlah asam dalam sampel. Keasaman merupakan silika gel gel yaitu mmol 
NaOH yang bereaksi dengan 1 gram silika gel. Keasaman silika gel ditentukan 
menggunakan rumus : 
Keasaman (mmol/gram) = 
                                            
                       
 
     = 
       ⨯             ⨯     
               
 
1. SG-H2SO4 4 M 
Keasaman (mmol/gram) = 
       ⨯               ⨯       
         
 
  = 2,927 
Keasaman (mmol/gram) = 
       ⨯                 ⨯       
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  = 3,0856 
Rata-rata Keasaman = 
            
 
 = 3,006 
2.  SG-H2SO4 5 M 
Keasaman (mmol/gram) = 
       ⨯                 ⨯       
         
 
  = 3,0856 
Keasaman (mmol/gram) = 
       ⨯                 ⨯       
         
 
  = 3,4028 
 
Rata-rata Keasaman = 
             
 
 = 3,2442 
2. SG-H2SO4 6 M 
Keasaman (mmol/gram) = 
       ⨯                 ⨯       
         
 
  = 3,2442 
Keasaman (mmol/gram) = 
       ⨯                 ⨯       
         
 
  = 3,8786 
Rata-rata Keasaman  = 
             
 
 = 3,5614 
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3. Kiesel Gel 60G E-Merck 
Keasaman (mmol/gram) = 
        ⨯                   ⨯       
         
 
  = 3,9729 
Keasaman (mmol/gram) = 
        ⨯                  ⨯       
         
 
  = 3,72 
Rata-rata Keasaman = 
            
 
 = 3,8390
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LAMPIRAN 5 
Data Perhitungan Keasaman Adsorban 
 Tabel 16. Data Perhitungan Keasaman Adsorban 
       
 
Nama  
sampel 
Massa 
(gram) 
Volume NaOH 
0,1041 M (ml) 
Volume HCl 
0,0793 M (ml) 
Kadar 
Keasaman (%) 
Kadar Keasaman 
Rata-rata 
 
SG-H2SO4 4 M 
0,05 7,5 8,0 2,9270 
3,0060 
 
0,05 7,5 7,9 3,0856 
 
      
 
SG-H2SO4 5 M 
0,05 7,5 7,9 3,0856 
3,2442 
 
0,05 7,5 7,7 3,4028 
      
 
 
SG-H2SO4 6 M 0,05 7,5 7,8 3,2442 
3,5614 
 
 0,05 7,5 7,4 3,8786 
       
 
Kiesel Gel 60G 
0,05 7,5 7,5 3,9729 
3,890 
 
0,05 7,5 7,5 3,7200 
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LAMPIRAN 6 
Penentuan Kadar Air Silika Gel 
A. Kadar air dalam silika gel merupakan banyaknya air yang dilepaskan oleh silika 
gel pada saat pemijaran per gram silika gel. Kadar air dalam silika gel ditentukan 
berdasarkan rumus: 
Kadar air = 
                                                             
                    
 ⨯100% 
Perhitungan kadar air silika gel hasil sintesis dengan H2SO4 dan Kiesel gel 60G 
sebagai pembanding : 
1. SG-H2SO4 4 M 
% Air  = 
             
     
 ⨯100 % = 13,725 % 
% Air  = 
             
     
 ⨯100 % = 7,843 % 
Rata-rata % air  = 
              
 
 = 10,784 % 
2.  SG-H2SO4 5 M 
% Air  = 
             
     
 ⨯100 % = 9.804 % 
% Air  = 
             
     
 ⨯100 % = 13.725 % 
Rata-rata % air  = 
             
 
 = 11.765% 
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3.  SG-H2SO4 6 M 
% Air  = 
             
     
 ⨯100 % = 21,154 % 
% Air  = 
             
     
 ⨯100 % = 27,451% 
Rata-rata % air  = 
              
 
 = 24,302 % 
4.  Kiesel Gel 60G E-Merck 
% Air  = 
             
     
 ⨯100 % = 6 % 
% Air  = 
             
     
 ⨯100 % =  4 % 
Rata-rata % air  = 
     
 
 =  5 % 
B. Data kadar air digunakan untuk menentukan rumus molekul silika gel dengan 
asumsi silika gel hasil sintesis terdiri dari SiO2 dan H20 sehingga rumus silika 
gelnya adalah SiO2.xH2O. 
Nilai x dapat ditentukan dengan rumus : 
% SiO2 = 100% - % kadar air 
Sehingga,  
x = 
    
       
 ⨯ 
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Penentuan nilai x dari SiO2.xH2O silika gel hasil sintesis dengan H2SO4 dan 
Kiesel Gel 60G E-Merck yaitu : 
1. SG-H2SO4 4 M 
% SiO2 = 100% - 10,784% 
 = 89,216% 
x = 
        
       
 ⨯ 
         
       
 = 0,4031 
2. SG-H2SO4 5 M 
% SiO2 = 100% - 11.77% 
 = 88,234% 
x = 
       
       
 ⨯ 
         
       
 = 0,4447 
3. SG-H2SO4 6 M 
% SiO2 = 100% - 24,30% 
 = 75,698% 
x = 
       
       
 ⨯ 
         
       
 = 1,0707 
4. Kiesel Gel 60G 
% SiO2 = 100% - 5% 
 = 95% 
x = 
   
       
 ⨯ 
         
   
 = 0,1755
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LAMPIRAN 7 
Data Perhitungan Kadar Air Adsorben 
Tabel 17.Data Perhitungan Kadar Air Adsorben 
 
Nama Sampel Sebelum dipanaskan Setelah pemanasan Kadar air 
  
Massa krus 
(gram) 
Massa sampel 
(gram) 
Jumlah 
(gram) 
100
o
C selama 4 jam 
(gram) 
600
o
C selama 2 
jam 
Berat air 
(gram) 
Kadar 
air 
Kadar air rata-
rata (%) 
SG-H2SO4 4 M 
23.235 0.051 23.286 23.286 23.279 0.007 13.725 
10.784 
19.558 0.051 19.609 19.609 19.605 0.004 7.843 
         
SG-H2SO4 5 M 
22.509 0.051 22.56 22.557 22.552 0.005 9.804 
11.765 
21.121 0.051 21.172 21.168 21.161 0.007 13.725 
         
SG-H2SO4 6 M 
21.114 0.052 21.166 21.167 21.156 0.011 21.154 
24.302 
22.866 0.051 22.917 22.919 22.905 0.014 27.451 
         
Kiesel Gel 60G 
20.924 0.05 20.974 21.169 21.166 0.003 6 
5 
18.370 0.05 18.420 18.613 18.611 0.002 4 
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LAMPIRAN 8 
Pembuatan Larutan Standar Pekat Cu(II) 1000 ppm dan Larutan Standar 
Encer Cu(II) 0, 2, 4, 6, 8, 10 ppm 
A. Membuat larutan induk Cu(II) 1000 ppm sebanyak 100 mL dengan cara 
berikut: 
7. Menimbang kristal CuSO4.5H2O sebanyak 0,393 gram berdasarkan 
perhitungan berikut : 
Massa kristal CuSO4.5H2O = 
      ⨯        
    
   
⨯         
  ⨯               ⨯    
 
=                    ram 
8. Memasukkan kristal CuSO4.5H2O yang telah ditimbang ke dalam 
beakerglass kemudian melarutkan menggunakan aquadest. 
9. Menuangkan larutan tersebut ke dalam labu takar 100 mL dan 
menambahkan aquadest hingga tanda batas kemudian gojog hingga 
homogen. 
10. Membuat larutan standar Cu(II) 0 ; 2; 4; 6; 8; dan 10 ppm dilakukan 
dengan mengambil larutan  induk Cu(II) 1000 ppm sebanyak 0; 0,2; 0,4; 
0,6; 0,8; dan 1 mL kemudian  masing-masing ditambah aquadest hingga 
100 mL. 
11. Banyaknya larutan induk Cu(II) yang diambil dihitung dengan rumus : 
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V1 ⨯ M1 = V2 ⨯ M2 
  
Keterangan : 
V1 = Volume larutan CuSO4.5H2O sebelum pengenceran 
M1 = Molaritas larutan CuSO4.5H2O sebelum pengenceran  
 V2 = Volume larutan CuSO4.5H2O setelah pengenceran 
M2 = Molaritas larutan CuSO4.5H2O setelah pengenceran  
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LAMPIRAN 9 
Pembuatan Larutan Standar Pekat Ni(II) 1000 ppm dan Larutan Standar Encer 
Ni(II) 0, 2, 4, 6, 8, 10 ppm 
A. Membuat larutan induk Ni(II) 1000 ppm sebanyak 100 ml dengan cara berikut: 
1. Menimbang kristal Ni(NO3)2.6H2O sebanyak 0,393 gram berdasarkan 
perhitungan berikut : 
Massa kristal NiSO4.6H2O  = 
      ⨯        
    
   
⨯         
  ⨯               ⨯    
 
=                    ram 
2. Memasukkan kristal Ni(NO3)2.6H2O yang telah ditimbang ke dalam 
beakerglass kemudian melarutkan menggunakan aquadest. 
3. Menuangkan larutan tersebut ke dalam labu takar 100 mL dan 
menambahkan aquadest hingga tanda batas kemudian gojog hingga 
homogen. 
4. Membuat larutan standar Ni(II) 0 ; 2; 4; 6; 8; dan 10 ppm dilakukan dengan 
mengambil larutan  induk Ni(II) 1000 ppm sebanyak 0; 0,2; 0,4; 0,6; 0,8; 
dan 1 mL kemudian  masing-masing ditambah aquadest hingga 100 mL. 
5. Banyaknya larutan induk Ni(II) yang diambil dihitung dengan rumus : 
V1 ⨯ M1 = V2 ⨯ M2 
 Keterangan : 
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V1 = Volume larutan NiSO4.6H2O  sebelum pengenceran 
M1 = Molaritas larutan NiSO4.6H2O  sebelum pengenceran  
 V2 = Volume larutan NiSO4.6H2O  setelah pengenceran 
M2 = Molaritas larutan NiSO4.6H2O  setelah pengenceran 
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LAMPIRAN 10 
Penentuan Garis Persamaan Regresi Linear Larutan Standar Cu(II) 
A. Data Absorbansi Larutan Cu(II) dengan Variasi Konsentrasi 
Tabel 18. Data Konsentrasi (X) dan Absorbansi (Y) Larutan Standar Cu(II) 
No. Konsentrasi (ppm) Absorbansi 
1. 0  -0,0015 
2. 2 0,1053 
3. 4 0,2591 
4. 6 0,3695 
5. 8 0,4979 
6. 10 0,6025 
 
 
y = 0.0615x - 0.0023 
R² = 0.9975 
-0.1
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Gambar 21. Kurva Standar Larutan Cu(II) 
B. Perhitungan Persamaan Regresi dan Uji Signifikasi Garis Regresi 
Tabel 19. Statistik Penentuan Persamaan Garis Regresi Linear Larutan Standar 
Cu(II) 
No.  X(ppm) Y (Absorbansi) X2 Y2 XY 
1 0 -0,0015 0 0,0000 0,0000 
2 2 0,1053 4 0,0111 0,2106 
3 4 0,2591 16 0,0671 1,0364 
4 6 0,3695 36 0,1365 2,2170 
5 8 0,4979 64 0,2479 3,9832 
6 10 0,6025 100 0,3630 6,0250 
∑ 30 1,8328 220 0,8257 13,4722 
 
Dari data pada Tabel diatas dapat ditentukan persamaan garis regresi linear: 
Y = aX + b 
a  = 
             
          
 
   = 
                       
            
 
= 0,061546 
b = 
                   
          
 
= 
                           
            
 
= -0,00226 
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C. Penentuan Signifikasi Korelasi X (Konsentrasi Larutan Standar Cu(II) dan 
Y (Absorbansi) 
Penentuan signifikasi korelasi konsentrasi larutan standar Cu(II) dan 
absorpsi dihitung  dengan teknik korelasi momen tangkar dari Pearson (korelasi 
product momen) menggunakan rumus sebagai berikut:  
Rhitung = 
               
√*(    )     
 
+ [(    )     
 
]
 
 Rhitung = 
                       
√[            ][                   ]
 
  = 0,998702 
Berdasarkan perhitungan diatas dapat diketahui persamaan garis regresi 
linear larutan standar Cu(II) adalah Y = 0,061546X - 0,00226 dengan R = 
0,998702. Harga R kemudian dikonsultasikan dengan R momen tangkar dengan 
jumlah data 6 pada taraf signifikan 1%. Berdasarkan data tersebut diperoleh hasil 
bahwa R hitung lebih besar dari R Tabel 18 (0,917). Dengan demikian adanya 
korelasi sirnifikan antara X dan Y. 
D. Perhitungan Linearitas Garis Regresi Linear Larutan Standar Cu(II) 
Persamaan garis regresi linear diuji linearitasnya terlebih dahulu sebelum 
digunakan untuk menentukan konsentrasi sampel. Uji linearitas dilakukan 
dengan menggunka rumus dan perhitungan sebagai berikut.  
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JKreg  = 
      
   
 
 JKreg  = 
          
   
 
 JKreg  = 0,8250 
 dbreg  = 1 
 JKres  =           
 JKres  = 0,8527 – 0,8520 
 JKres  = 0,0007 
 dbres  = n-2 
 dbres  = 6-2 
 dbres  = 4 
 RJKreg  = 
     
     
 = 
      
 
 = 0,8250 
 RJKres  = 
     
     
 = 
      
 
 = 0,000175 
 Fhitung  = 
      
      
 = 
     
        
 = 4714,2857 
Harga F dikonsultasikan dengan harga F tabel dengan db (1,4) pada taraf 
signifikan 1% yaitu 21,205. Harga F hitung lebih besar dari F Tabel 21, maka 
dapat disimpulkan bahwa persamaan regresinya adalah linear. 
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LAMPIRAN 11 
Penentuan Garis Persamaan Regresi Linear Larutan Standar Ni(II) 
A. Data Absorbansi Larutan Ni(II) dengan Variasi Konsentrasi 
Tabel 20. Konsentrasi (X) dan Absorbansi (Y) Larutan Standar Ni(II) 
No. Konsentrasi (ppm) Absorbansi 
1. 0 -0,0017 
2. 2 0,0708 
3. 4 0,1332 
4. 8 0,2776 
5. 10 0,3266 
 
 
Gambar 22. Kurva Standar Larutan Ni(II) 
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B. Perhitungan Persamaan Regresi dan Uji Signifikasi Garis Regresi 
Tabel 21. Statistik Penentuan Persamaan Garis Regresi Linear Larutan Standar 
Ni(II) 
No. X(ppm) Y (Absorbansi) X2 Y2 XY 
1 0 -0,0017 0 0,0000 0,0000 
2 2 0,0708 4 0,0050 0,1416 
3 4 0,1332 16 0,0177 0,5328 
4 8 0,2776 64 0,0771 2,2208 
5 10 0,3266 100 0,1067 3,2660 
∑ 24 0,8065 184 0,2065 6,1612 
 
Dari data pada Tabel diatas dapat ditentukan persamaan garis regresi linear: 
Y = aX + b 
a  = 
             
          
 
   = 
                      
            
 
= 0,03328 
b = 
                   
          
 
= 
                          
            
 
= 0,00153 
 
 
114 
 
C. Penentuan Signifikasi Korelasi X (Konsentrasi Larutan Standar Ni(II) dan 
Y (Absorbansi) 
Penentuan signifikasi korelasi konsentrasi larutan standar Ni(II) dan 
absorpsi dihitung  dengan teknik korelasi momen tangkar dari Pearson (korelasi 
product momen) menggunakan rumus sebagai berikut:  
Rhitung = 
               
√*(    )     
 
+ [(    )     
 
]
 
 Rhitung = 
                      
√[            ][                   ]
 
  = 0,998761 
 
Berdasarkan perhitungan diatas dapat diketahui persamaan garis regresi 
linear larutan standar Ni(II) adalah Y =0,03328X - 0,00153 dengan R = 
0,998761. Harga R kemudian dikonsultasikan dengan R momen tangkar dengan 
jumlah data 5 pada taraf signifikan 1%. Dari data tersebut diperoleh hasil bahwa 
R hitung lebih besar dari R Tabel 20 (0,959). Dengan demikian adanya korelasi 
sirnifikan antara X dan Y. 
D. Perhitungan Linearitas Garis Regresi Linear Larutan Standar Cu(II) 
Persamaan garis regresi linear diuji linearitasnya terlebih dahulu sebelum 
digunakan untuk menentukan konsentrasi sampel. Uji linearitas dilakukan 
dengan menggunka rumus dan perhitungan sebagai berikut.  
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JKreg  = 
      
   
 
 JKreg  = 
         
   
 
 JKreg  = 0,2063 
 dbreg  = 1 
 JKres  =           
 JKres  = 0,2065 – 0,2063 
 JKres  = 0,0002 
 dbres  = n-2 
 dbres  = 5-2 
 dbres  = 3 
 RJKreg  = 
     
     
 = 
      
 
 = 0,2063 
 RJKres  = 
     
     
 = 
      
 
 = 0,0000667 
 Fhitung  = 
      
      
 = 
      
        
 = 3079,1044 
Harga F dikonsultasikan dengan harga F tabel dengan db (1,4) pada taraf 
signifikan 1% yaitu 34,12. Harga F hitung lebih besar dari F Tabel 21, maka 
dapat disimpulkan bahwa persamaan regresinya adalah linear. 
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Tabel 22. Daftar Nilai R (Koefisien Korelasi) 
 Taraf Signifikan  Taraf Signifikan  Taraf Signifikan 
N 5% 1% N 5% 1% N 5% 1% 
3 0,997 0,999 27 0,381 0,487 55 0,266 0,345 
4 0,950 0,990 28 0,374 0,478 60 0,254 0,330 
5 0,878 0,959 29 0,367 0,470 65 0,244 0,317 
6 0,811 0,917 30 0,361 0,463 70 0,235 0,306 
7 0,754 0,874 31 0,355 0,456 75 0,227 0,296 
8 0,707 0,834 32 0,349 0,499 80 0,220 0,286 
9 0,666 0,798 33 0,344 0,442 85 0,213 0,278 
10 0,632 0,765 34 0,339 0,436 90 0,207 0,270 
11 0,602 0,735 35 0,334 0,430 95 0,202 0,263 
12 0,514 0,708 36 0,329 0,424 100 0,195 0,256 
13 0,497 0,684 37 0,325 0,418 125 0,176 0,230 
14 0,482 0,661 38 0,320 0,413 150 0,259 0,210 
15 0,514 0,641 39 0,316 0,408 175 0,148 0,194 
16 0,497 0,623 40 0,312 0,403 200 0,138 0,181 
17 0,428 0,606 41 0,308 0,398 300 0,113 0,148 
18 0,468 0,590 42 0,304 0,393 400 0,098 0,128 
19 0,456 0,575 43 0,301 0,384 500 0,088 0,115 
20 0,444 0,561 44 0,297 0,384 600 0,080 0,105 
21 0,433 0,549 45 0,294 0,380 700 0,074 0,097 
22 0,423 0,537 46 0,291 0,376 800 0,070 0,091 
23 0,413 0,526 47 0,288 0,372 900 0,065 0,086 
24 0,404 0,515 48 0,284 0,368 1000 0,062 0,081 
25 0,396 0,505 49 0,281 0,364    
26 0,388 0,496 50 0,279 0,361    
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Tabel 23. Nilai F pada Taraf 1% dan 5% 
Db untuk 
RK 
pembagi 
Db untuk rerata kuadrat pembilang 
1 2 3 4 5 
1 
161 
4052 
199,5 
4999,5 
215,7 
5403,4 
224,6 
5624,6 
230,2 
5763,6 
2 
1851 
98,50 
19,00 
99,00 
19,17 
99,17 
19,25 
99,25 
19,30 
99,3 
3 
10,13 
34,12 
9,55 
30,82 
9,28 
29,46 
9,12 
28,71 
9,01 
28,24 
4 
7,71 
21,2 
6,94 
18,00 
6,59 
16,69 
6,39 
15,98 
6,26 
15,52 
5 
6,99 
16,26 
5,79 
13,27 
5,42 
12,06 
5,19 
11,39 
5,05 
10,97 
6 
5,99 
13,75 
5,14 
10,92 
4,76 
9,78 
4,53 
9,15 
4,39 
8,75 
7 
5,59 
12,25 
4,74 
9,55 
4,35 
8,45 
4,12 
7,85 
3,97 
7,46 
8 
5,32 
11,26 
4,46 
8,65 
4,07 
7,59 
3,84 
7,01 
3,69 
6,63 
9 
5,13 
10,56 
4,26 
8,02 
3,86 
6,99 
3,63 
6,42 
3,48 
6,06 
10 
4,96 
10,04 
4,10 
7,56 
3,71 
6,55 
3,48 
5,99 
3,33 
5,64 
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LAMPIRAN 12 
Penentuan Daya Adsorpsi dan Efisiensi Adsorpsi Ion Logam Tembaga(II) dan 
Ion Logam Nikel(II) 
 
A. Perhitungan Daya Adsorpsi (D) dan Efisiensi Adsorpsi Terhadap Ion Logam 
Tembaga(II). 
1. Perhitungan Daya Adsorpsi 
Daya adsorpsi silika gel terhadap ion logam tembaga(II) dapat diketahui 
menggunakan rumus sebagai berikut : 
D  = 
      ⨯ 
  
 
Keterangan :   
D  = Daya adsorpsi (mg/g) 
Co = Konsentrasi ion logam Cu(II) awal (ppm) 
C1 = Konsentrasi ion logam Cu(II) setelah adsorpsi (ppm) 
V = Volume ion logam (liter) 
m = Massa silika gel (gram) 
 
Contoh perhitungan daya adsorpsi tembaga(II) oleh silika gel hasil sintesis 
dengan asam sulfat 4 M adalah sebagai berikut : 
D1 = 
               ⨯    
    
 = 1,03542 
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D2 = 
                ⨯    
    
 = 1,03526 
D rata-rata = 
     
 
  
  = 
                 
 
 
  = 1,03534 
Perhitungan daya jerap tembaga(II) oleh silika gel hasil sintesis dengan asam 
sulfat pada konsentrasi lain dihitung dengan cara yang sama. 
2. Perhitungan Efisiensi Adsorpsi 
Efisiensi adsorpsi silika gel terhadap ion logam tembaga(II) dapat diketahui 
menggunakan rumus sebagai berikut : 
Ep  = 
     
   
 ⨯ 100% 
Keterangan : 
Ep = Efisiensi adsorpsi 
Co = Konsentrasi ion logam Cu(II) awal (ppm) 
C1 = Konsentrasi ion logam Cu(II) setelah adsorpsi (ppm) 
Contoh perhitungan efisiensi penjerapan tembaga(II) oleh silika gel hasil 
sintesis dengan asam sulfat 4 M adalah sebagai berikut : 
Ep1 = 
               
       
 ⨯ 100% = 94,71287 
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Ep2 = 
                
       
 ⨯ 100% = 94,69823 
Eprata-rata = 
       
 
  
  = 
                  
 
 
  = 94,70555 
Perhitungan efisiensi penjerapan tembaga(II) oleh silika gel hasil sintesis 
dengan asam sulfat pada konsentrasi lain dihitung dengan cara yang sama. 
B. Perhitungan Daya Adsorpsi (D) dan Efisiensi Adsorpsi Terhadap Ion Logam 
nikel(II) 
1. Perhitungan Daya Adsorpsi 
Daya jerap silika gel terhadap ion logam nikel(II) dapat diketahui 
menggunakan rumus sebagai berikut : 
D  = 
      ⨯ 
  
 
Keterangan :   
D  = Daya jerap (mg/g) 
Co = Konsentrasi ion logam Cu(II) awal (ppm) 
C1 = Konsentrasi ion logam Cu(II) setelah adsorpsi (ppm) 
V = Volume ion logam (liter) 
m = Massa silika gel (gram) 
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Contoh perhitungan daya adsorpsi tembaga(II) oleh silika gel hasil sintesis 
dengan asam sulfat 4 M adalah sebagai berikut : 
D1 = 
             ⨯    
    
 = 0,85716 
D2 = 
             ⨯    
    
 = 0,85718 
Drata-rata = 
     
 
  
  = 
                
 
 
  = 0,85717 
Perhitungan daya adsorpsi nikel(II) oleh silika gel hasil sintesis dengan 
asam sulfat pada konsentrasi lain dihitung dengan cara yang sama. 
2. Perhitungan Efisiensi Adsorpsi 
Efisiensi adsorpsi silika gel terhadap ion logam nikel(II) dapat diketahui 
menggunakan rumus sebagai berikut : 
Ep  = 
     
   
 ⨯ 100% 
Keterangan : 
Ep = Efisiensi adsorpsi 
Co = Konsentrasi ion logam Cu(II) awal (ppm) 
C1 = Konsentrasi ion logam Cu(II) setelah adsorpsi (ppm) 
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Contoh perhitungan efisiensi adsorpsi tembaga(II) oleh silika gel hasil 
sintesis dengan asam sulfat 4 M adalah sebagai berikut : 
Ep1 = 
             
    
 ⨯ 100% = 99,32329 
Ep2 = 
             
    
 ⨯ 100% = 94,32561 
Ep rata-rata = 
       
 
  
  = 
                  
 
 
  = 99,32445 
Perhitungan efisiensi adsorpsi nikel(II) oleh silika gel hasil sintesis dengan 
asam sulfat pada konsentrasi lain dihitung dengan cara yang sama. 
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LAMPIRAN 13 
Perhitungan Daya dan Efisiensi Adsorpsi Ion Logam Cu(II) 10 ppm oleh Berbagai Jenis Adsorben 
Tabel 24. Perhitungan Daya dan Efisiensi Adsorpsi Ion Logam Cu(II) 10 ppm oleh Berbagai Jenis Adsorben 
 
Jenis silika 
gel 
Ulangan 
Berat Silika gel 
(gram) 
Konsentrasi 
Awal 
Konsentrasi 
Sisa 
Konsentrasi Cu 
Teradsorp 
D  
(mg/g) 
D rata-
rata 
Ep (%) 
Ep rata-
rata 
Kiesel Gel 
60G 
1 0,1 10,932 0,5424 10,3898 1,0390 
1,0390 
95,0385 
95,0440 
  2 0,1 10,932 0,5412 10,3910 1,0391 95,0495 
SG-AK 
H2SO4 4 M 
1 0,1 10,932 0,5780 10,3542 1,0354 
1,0353 
94,7129 
94,7055 
  2 0,1 10,932 0,5796 10,3526 1,0353 94,6982 
SG-AK 
H2SO4 5 M 
1 0,1 10,932 02352 10,6970 1,0697 
1,0697 
97,8486 
97,8467 
  2 0,1 10,932 0,2356 10,6966 1,0697 97,8449 
SG-AK 
H2SO4 6 M 
1 0,1 10,932 0,5912 10,3410 1,0341 
1,0342 
94,5921 
94,6013 
  2 0,1 10,932 0,5892 10,3430 1,0343 94,6104 
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LAMPIRAN 14 
Perhitungan Daya dan Efisiensi Adsorpsi Ion Logam Ni(II) 10 ppm oleh Berbagai Jenis Adsorben 
Tabel 25. Perhitungan Daya dan Efisiensi Adsorpsi Ion Logam Ni(II) 10 ppm oleh Berbagai Jenis Adsorben 
 
Jenis silika 
gel 
Ulangan 
Berat Silika gel 
(gram) 
Konsentrasi 
Awal 
Konsentrasi 
Sisa 
Konsentrasi Ni 
Teradsorp 
D (mg/g) 
D rata-
rata 
Ep (%) 
Ep rata-
rata 
Kiesel Gel-
60G 
1 0.1 8.63 10.2120 -1.5820 -0.1582 
-0.1586 
-18.3314 
-18.3720 
 
2 0.1 8.63 10.2190 -1.5890 -0.1589 -18.4125 
SG-AK 
H2SO4 4 M 
1 0.1 8.63 0.0584 8.5716 0.8572 
0.8572 
99.3233 
99.3244 
 
2 0.1 8.63 0.0582 8.5718 0.8572 99.3256 
SG-AK 
H2SO4 5 M 
1 0.1 8.63 0.1310 8.4990 0.8499 
0.8499 
98.4820 
98.4797 
 
2 0.1 8.63 0.1314 8.4986 0.8499 98.4774 
SG-AK 
H2SO4 6 M 
1 0.1 8.63 0.1826 8.4474 0.8447 
0.8447 
97.8841 
97.8824 
 
2 0.1 8.63 0.1829 8.4471 0.8447 97.8806 
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LAMPIRAN 15 
 
Bagan Kerja 
A. Pengabuan dan Pencucian 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Abu Kelud periode februari2014 
Dilakukan pengayakan 200 mesh 
diabukan pada muffle furnance dengan suhu 700 
o
C selama 4 jam  
abu dimasukkan kedalam desikator dan setelah dingin abu ditimbang 
abu digerus dan diayak 200 mesh   
25 gram sampel abu dicuci dengan 150 mL larutan HCl 0,1 M   
diaduk selama 1 jam     
didiamkan semalam dan disaring dengan kertas saring Whatman no. 42 
dikeringkan dalam oven dan pada 110 
o
C selama 24 jam 
ditimbang dan dikarakterisasi dengan XRD  
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B. Pembuatan Natrium Silikat dari Abu Vulkanik Kelud 2014 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
C. Sintesis Adsorben melalui Pr oses Sol-Gel dan Karakterisasinya 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
6 gram abu kering hasil pencucian ditambah 200 mL NaOH 3M 
Dilebur sambil diaduk dengan pengaduk magnet sampai mendidih ±1 jam  
Didiamkan selama 18 jam  
Disaring menggunakan kertas saring Whatman no. 42  
Filtrat tang dihasilkan merupakan natrium silikat (Na2SiO3) yang siap digunakan 
untuk pembuatan adsorben  
Filtrat tang dihasilkan merupakan natrium silikat (Na2SiO3) yang siap digunakan 
untuk pembuatan adsorben  
50 mL larutan natrium silikat dimasukkan ke dalam gelas plastik   
Ditambahkan H2SO4 4 M tetes demi tetes sambil diaduk dengan pengaduk 
magnet sehingga terbentuk gel dan diteruskan hingga pH 7   
Gel yang terbentuk didiamkan selama 24 jam   
Disaring menggunakan kertas saring Whatman no. 42  
Dikeringkan dalam oven pada suhu 120 
o
C selama 2 jam 
Adsorben yang terbentuk digerus dan diayak 200 mesh 
Prosedur diulang untuk konsentrasi H2SO4 5 dan 6 M 
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D. Penentuan Keasaman Adsorben dengan Metode Volumetri 
 
 
 
 
 
 
E. Penentuan Kadar Air Adsorben 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
0,05 gram adsorben direndam dalam 7,5 mL NaOH 0,1 M selama 24 jam 
Adsorben dipisahkan dengan larutan NaOH dengan cara penyaringan 
Filtrat NaOH dititrasi dengan larutan HCl 0,1 M dengan indikator pp 
Penentuan keasaman dilakukan untuk semua jenis adsorben dan silika kiesel gel 
60 G buatan E-Merck 
0,05 gram adsorben dipanaskan dalam oven dengan suhu 100 
o
C selama 4 jam 
Didinginkan dalam desikator dan ditimbang 
Dipijarkan dengan muffle furnance pada suhu 600 
o
C selama 2 jam 
Didinginkan dan ditimbang kembali 
Kadar air dihitung dari selisih berat adsorben sebelum dan setelah dipijarkan 
dibagi dengan berat adsorben awal dikali 100% 
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F. Adsorpsi Ion Logam Cu(II) dan Ni(II) 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
0,1 gram adsorben diinteraksikan dengan larutan Cu(II) sebanyak 10 mL dalam 
botol film gelap dengan konsentrasi 10 ppm  
Campuran diaduk dalam shaker selama 90 menit 
Disentrifuge dengan kecepatan 2000 rpm selama 30 menit 
Padatan dan cairan dipisahkan dengan cara penyaringan 
Perlakuan diulang untuk adsorpsi ion logam Ni(II) 
Menganalisis konsentrasi Cu(II) dan Ni(II) pada masing-masing konsentrasi 
menggunakan AAS 
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LAMPIRAN 16 
Dokumentasi Penelitian 
 
 
 
Abu vulkanik gunung 
kelud 
 
Abu vulkanik setelah 
digerus dan di kalsinasi 
 
Penyaringan alkogel 
 
Abu vulkanik setelah di 
cuci 
 HCL 0,1 M 
 
Peleburan silika dengan 
NaOH 3 M 
 
Silika Gel 
 
Larutan Na2SiO3 
 
Sintesis silika gel dengan 
H2SO4 
 
Larutan yang akan 
di ASS 
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LAMPIRAN 17 
Silika Gel H2SO4 4 M 
 
Silika Gel G H2SO4 4 M adsorsi Ni 
 
Collection time: Fri Apr 08 11:11:39 2016 (GMT+07:00)
Mon Apr 11 10:10:14 2016 (GMT+07:00)
Mon Apr 11 10:10:12 2016 (GMT+07:00)
FIND PEAKS:
 Spectrum: Reni Silika H2SO4 4M
 Region: 4000,00    400,00
 Absolute threshold: 45,738
 Sensitivity: 50
 Peak list:
 Position:  1116,38  Intensity:    7,168
 Position:  3449,30  Intensity:    8,051
 Position:   615,83  Intensity:   14,950
 Position:   638,11  Intensity:   18,749
 Position:  1648,01  Intensity:   22,937
 Position:  1449,51  Intensity:   24,069
 Position:  1384,11  Intensity:   26,079
 Position:   438,95  Intensity:   26,273
 Position:  2362,18  Intensity:   29,752
 Position:   876,34  Intensity:   33,988
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Collection time: Fri Apr 08 11:06:19 2016 (GMT+07:00)
Mon Apr 11 10:09:31 2016 (GMT+07:00)
Mon Apr 11 10:09:28 2016 (GMT+07:00)
FIND PEAKS:
 Spectrum: H2SO4 4M Ni Adsorpsi Ni
 Region: 4000,00    400,00
 Absolute threshold: 47,303
 Sensitivity: 50
 Peak list:
 Position:  1000,55  Intensity:   16,870
 Position:  3448,32  Intensity:   19,997
 Position:   445,75  Intensity:   30,190
 Position:   617,04  Intensity:   33,326
 Position:   669,45  Intensity:   34,378
 Position:  1648,01  Intensity:   34,998
 Position:  2361,59  Intensity:   40,081
 Position:  1383,92  Intensity:   40,609
 Position:  2340,89  Intensity:   40,853
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Silika Gel H2SO4 4 M 
 
Silika Gel H2SO4 5 M adsorsi Cu 
 
 
Collection time: Fri Mar 04 14:45:14 2016 (GMT+07:00)
Fri Mar 04 15:20:24 2016 (GMT+07:00)
Fri Mar 04 15:20:22 2016 (GMT+07:00)
FIND PEAKS:
 Spectrum: *H2SO4 5M
 Region: 4000,00    400,00
 Absolute threshold: 48,679
 Sensitivity: 50
 Peak list:
 Position:  1118,78  Intensity:    8,466
 Position:  1012,83  Intensity:   11,831
 Position:  3443,63  Intensity:   14,317
 Position:   616,09  Intensity:   19,286
 Position:  1448,90  Intensity:   27,703
 Position:  1644,28  Intensity:   28,883
 Position:   440,58  Intensity:   31,396
 Position:  2360,43  Intensity:   32,362
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Collection time: Fri Mar 04 14:50:03 2016 (GMT+07:00)
Fri Mar 04 15:21:31 2016 (GMT+07:00)
Fri Mar 04 15:21:30 2016 (GMT+07:00)
FIND PEAKS:
 Spectrum: *S 5M adsorpsi Cu
 Region: 4000,00    400,00
 Absolute threshold: 42,568
 Sensitivity: 50
 Peak list:
 Position:  3446,61  Intensity:    5,707
 Position:  1036,89  Intensity:   10,395
 Position:   440,40  Intensity:   21,302
 Position:  1644,19  Intensity:   23,904
 Position:  2361,00  Intensity:   31,432
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